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RESUMO 

 

Diversos estudos comprovam que a relação resistência/peso em ligas de alumínio pode ser 

potencializada devido ao expressivo aumento de resistência mecânica pela aplicação de 

deformação plástica severa. Além disso, a condição inicial do material tende a influenciar o 

comportamento microestrutural e mecânico dessas ligas ao longo da deformação. Dessa forma, o 

presente trabalho busca demonstrar, por meio de experimentos práticos, o comportamento 

microestrutural e mecânico de uma liga de alumínio processada por HPT (high pressure torsion) 

sob diferentes condições microestruturais antes do processamento. O material foi processado à 

temperatura ambiente com 1/8, 1, 5, 30, 50 e 100 revoluções. Para avaliar as mudanças 

estruturais da liga, antes e após o processamento, foram realizados procedimentos de 

metalografia, seguidos de aquisição de imagens via microscopia eletrônica de varredura (MEV), 

microscopia eletrônica de transmissão (MET) e difração de raios-x (DRX). As análises das 

propriedades mecânicas e sua distribuição ao longo das amostras foram realizadas via ensaios de 

microdureza. Os resultados corroboram que a microestrutura inicial da liga antes do 

processamento por HPT interfere diretamente na evolução da estrutura e das propriedades 

mecânicas em cada grau de deformação. Para uma microestrutura inicial carregada de partículas 

de segunda fase, os resultados indicam expressivos refinamento e alongamento de grãos após 

grandes deformações (~100 voltas). Ademais, o material apresentou novo comportamento de 

curva de endurecimento se estabilizando em dois estágios, ao contrário das curvas convencionas 

com estabilização simples, que, normalmente, são reportadas e são aceitas na literatura para essa 

família de ligas. Atribui-se a esta nova curva de endurecimento a uma redução na mobilidade de 

contornos devido a segregação de solutos nesses sítios. Por outro lado, para uma microestrutura 

inicial solubilizada, com poucas partículas de segunda fase, a microestrutura apresentou grande 

refinamento logo nos primeiros estágios de deformação (~1 volta). Foi observada ocorrência de 

precipitação dinâmica, ao longo do processamento, levando a um pico de dureza entre 30-50 

voltas de HPT. Posteriormente, com a dissolução dessas nanopartículas e com a predominância de 

fenômenos de recuperação, a liga apresentou uma diminuição nos valores da dureza para 

deformações ~ 100 voltas de HPT. 

 

Palavras-chave: Ligas de alumínio. Segregação. Dissolução. Dureza. Torção sob alta pressão. 

Recuperação. Precipitados. 

  



 
 

 

ABSTRACT 

 

In the literature, several studies have shown that the strength/weight ratio in aluminum alloys 

can be enhanced due to a significant increase in the mechanical strength by the application of 

severe plastic deformation techniques. Additionally, the material initial condition usually 

influences in the microstructural and mechanical behavior of these alloys throughout the 

deformation. Therefore, the present study aims to demonstrate, through practical experiments, 

the microstructural and mechanical behavior of an aluminum alloy processed by HPT (high 

pressure torsion) under different microstructural conditions before processing. The material was 

processed at room temperature with 1/8, 1, 5, 30, 50 and 100 HPT revolutions. To evaluate the 

alloy structural changes before and after processing, metallography procedures were performed 

followed by image acquisition via scanning electron microscopy (SEM), transmission electron 

microscopy (TEM) and x-ray diffraction (XRD). Analyses of the mechanical properties and their 

distribution throughout the samples were performed via microhardness tests. The results 

corroborate that the alloy initial microstructure before HPT processing directly interferes in the 

evolution of the structure and in the mechanical properties along deformation. For an initial 

microstructure with full amount of second phase particles, the results indicate an expressive grain 

refinement and elongation after large deformations (~100 turns). In addition, the material 

exhibits two distinct and consecutive hardening stages, unlike the conventional curves with only 

one stage, which are usually reported and accepted in the literature for aluminum alloys. This new 

strain hardening curve is attributed to a reduction in the grain boundary mobility due to the 

occurrence of solute segregation at the grain boundaries. On the other hand, for an initial 

solubilized microstructure with few second phase particles, the microstructure showed great 

refinement in the very first strain stages (~1 turn). Dynamic precipitation was observed 

throughout the processing leading to the occurrence of a hardness peak between 30-50 HPT turns. 

Subsequently, with the dissolution of these nanoparticles and predominance of recovery 

phenomena, the alloy showed a decrease in hardness values for strains up to ~100 HPT turns. 

 

Keywords: Aluminum alloys. Segregation. Dissolution. Hardness. High pressure torsion. 

Recovery. Precipitates. 
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ESTRUTURA DA TESE 

 

Esta tese contém 6 capítulos. No capítulo 1, são apresentadas as motivações que levaram ao 

engajamento deste estudo e algumas considerações iniciais a respeito do alumínio, suas ligas e os 

principais processamentos mecânicos utilizados para aumento da resistência mecânica desse 

metal. Além disso, também se introduz o conceito de deformação plástica severa, suas principais 

técnicas e seus principais fatores, que afetam as propriedades do material após processamento 

por deformação severa.  

 

O capítulo 2 consiste nos objetivos dessa pesquisa, sendo dividido em objetivo geral e em objetivos 

específicos. 

 

No capítulo 3 é realizada a revisão da literatura sobre os principais assuntos que serão abordados 

nesta pesquisa como: deformação plástica severa, a torsão sob alta pressão, técnica utilizada neste 

trabalho, e os principais fenômenos mecânicos e microestruturais que ocorrem nas ligas de 

alumínio, principalmente, nas ligas da série 7xxx, quando são submetidas ao processamento por 

deformação plástica severa. 

 

No capítulo 4, tem-se a apresentação do material que foi utilizado e seu histórico de 

processamento. Neste capítulo também se apresenta toda a metodologia experimental que foi 

utilizada para obtenção de dados, desde as condições de processamento mecânico e de tratamento 

térmico do metal até as análises de microscopia, de raios-x e de propriedades mecânicas. 

 

Os trabalhos resultantes da pesquisa encontram-se no capítulo 5. A primeira seção aborda a 

influência do processamento de torsão sob alta pressão sobre o comportamento microestrutural 

e mecânico da liga Al-Zn-Mg-Cu. A novidade do estudo é a formação de um duplo estágio de 

deformação quando aplicado alto grau de deformação plástica severa na liga com presença de 

precipitados, inicialmente, distribuídos na matriz antes do processamento mecânico. Este 

trabalho foi submetido no periódico Journal of Alloys and Compounds em 2022, intitulado: 

Evidence for two-stage hardening in an Al-Zn-Mg-Cu alloy processed by high-pressure torsion. 

 

A segunda seção do capítulo 5 aborda como a influência da estrutura inicial, previamente 

submetida a tratamento térmico antes do processamento por HPT, leva à redução de dureza na 

liga Al-Zn-Mg-Cu após grandes valores de deformação equivalente. O trabalho foi submetido na 

revista Journal of Materials Science, no ano de 2022, intitulado: Evidence of strain softening in a 

solution treated Al-Zn-Mg-Cu alloy after processing by up to 100 turns in high-pressure torsion. 



 
 

 

 

Por fim, o capítulo 6 apresenta as considerações finais deste trabalho e suas contribuições 

originais. Ao final, também são listados alguns temas como sugestões para trabalhos futuros 
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1. CAPÍTULO 1 – INTRODUÇÃO  

 
1.1 Motivação da tese 

 

O alumínio primário é o metal não ferroso mais consumido no planeta, porém em sua forma mais 

pura possui propriedades pouco atrativas. Quando combinado com outros elementos químicos, o 

alumínio primário transforma-se nas conhecidas ligas de alumínio, que ampliam sua capacidade 

de utilização, combinando ótima relação resistência/peso, além de adquirirem níveis ótimos de 

condutividade elétrica, térmica e resistência à corrosão. Porém, apesar das ligas de alumínio 

apresentarem boas propriedades mecânicas, geralmente, os limites de resistência alcançados não 

são comparáveis a outros materiais, como o aço, por exemplo, restringindo algumas de suas 

aplicações. Algumas alternativas são conhecidas e utilizadas na prática industrial para um 

incremento das propriedades mecânicas dessas ligas, principalmente, no que se refere aos valores 

de resistência à tração e ao alongamento. Notadamente, podem ser citados dois processos 

fundamentais: o endurecimento por encruamento e o endurecimento por precipitação (para ligas 

endurecíveis por precipitação). Ambas as alternativas fazem uso da modificação da 

microestrutura do material, sem alterar a composição química das ligas.  

 

Ao contrário do que ocorre no endurecimento por precipitação, em que apenas algumas famílias 

de ligas podem ser endurecidas por esse fenômeno (ligas da família 2xxx, 6xxx e 7xxx), o 

endurecimento por deformação plástica (encruamento) pode ser aplicado em todas as ligas de 

alumínio. O endurecimento por deformação é possível por meios de processo de conformação 

mecânica, especialmente, em temperaturas homólogas abaixo de ~0,4.Tf (temperatura de fusão), 

trata-se do trabalho a frio. Os processos de conformação mais conhecidos são: laminação, 

extrusão, trefilação, forjamento e estampagem. Nas últimas décadas, um novo processo de 

conformação tem surgido com grande destaque e se mostrado promissor, principalmente, no que 

se refere ao aumento da resistência mecânica pela redução do tamanho de grão. Esse método é 

conhecido como deformação plástica severa, da sigla em inglês SPD (severe plastic deformation).  

 

Em resumo, o processamento por deformação severa consiste em impor altos níveis de 

deformação plástica visando obter grãos ultrafinos (UFG – Ultrafine grains), geralmente, na ordem 

de nanômetros. Além disso, uma das principais características do processo de SPD é que não há 

alteração significativa das dimensões gerais da peça de trabalho. Uma das vantagens na produção 

de materiais com grãos ultrafinos é a obtenção de alta resistência mecânica, obedecendo a 

conhecida relação de Hall-Petch (HALL, 1951; PETCH, 1953).  
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Atualmente, existem algumas técnicas para processar materiais pelo método de deformação 

severa, sendo as principais: o processo de prensagem em canal angular (ECAP - Equal channel 

angular pressing), a deformação por fricção (FSP – friction stir processing) e a torção sob alta 

pressão (HPT - High pressure torsion), sendo esta última a técnica escolhida para aplicação no 

presente trabalho. Nesse processo, dois cilindros maciços impõem altas pressões hidrostáticas no 

material, que, geralmente, se encontra na forma de um disco fino com ~0,7 mm de espessura. 

Concomitante à aplicação da pressão, um desses cilindros rotaciona gerando esforços de torção, 

deformando assim a amostra. O processamento de materiais por HPT proporciona um 

refinamento de grão mais efetivo, acarretando também em uma maior fração de contornos de alto 

ângulo quando comparado com outras técnicas. É por este motivo que o processamento por HPT 

tem potencial para aumentar a resistência mecânica de materiais cristalinos por meio do 

refinamento de grãos. 

 

A relação de Hall-Petch, mencionada anteriormente, apresenta uma relação entre a tensão de 

escoamento com o inverso do tamanho de grão do material, ou seja, quanto menor o grão, maior 

a tensão de escoamento. Geralmente, para o alumínio e suas ligas, a relação de Hall-Petch é 

obedecida e se observa melhora nas propriedades mecânicas com o refinamento de grãos em 

baixas temperaturas homólogas. Além disso, sabe-se que o grau de refinamento e o nível de dureza 

alcançado, após processo de deformação plástica, depende, da temperatura, da composição 

química e da microestrutura inicial. Porém, após uma certa quantidade de deformação imposta, o 

material deformado por HPT tende a atingir uma condição de saturação, a depender muito das 

características do material e do processamento, conforme mencionado. Nessa condição de 

equilíbrio, o aumento da deformação não acarreta em mudanças significativas nas propriedades 

mecânicas do material. 

 

Dito isso, vale ressaltar a importância de entender como a microestrutura inicial e a composição 

química das ligas de alumínio afetam o comportamento mecânico e estrutural durante e ao final 

do processamento por SPD à temperatura ambiente. Apesar de ser possível encontrar na 

literatura inúmeros estudos sobre a influência do HPT na evolução microestrutural de ligas de 

alumínio, a maioria das pesquisas foram conduzidas para processamentos aplicando deformações 

próximas a ~10-20 voltas de HPT e tendo como condição inicial uma microestrutura solubilizada. 

Nessas condições, o material pode ainda não ter alcançado um verdadeiro estado de equilíbrio, 

como indicam as pesquisas com essas circunstâncias. Não obstante, trabalhos recentes indicam 

que processar ligas de alumínio a altas quantidades de deformação (em torno de ~50-100 voltas), 

pode contribuir para se alcançar um novo estado de equilíbrio, gerando assim novas condições 

microestruturais e de propriedades mecânicas. Portanto, considera-se de extrema importância a 
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elaboração de estudos adicionais para compreender como diferentes condições iniciais, além da 

condição solubilizada, afetam a microestrutura e as propriedades mecânicas de ligas de alumínio 

durante o processamento por HPT, aplicando crescentes quantidades de deformação (~100 

voltas).  
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2. CAPÍTULO 2 – OBJETIVOS 

 

2.1 Geral 

 
O objetivo principal deste trabalho se constitui na obtenção de dados e de maior conhecimento 

sobre o comportamento mecânico e microestrutural da liga Al-7050 (Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu) com 

diferentes microestruturas na condição inicial e, posteriormente, quando submetida a elevados 

esforços de torção por meio da deformação plástica severa na técnica de torção sob alta pressão 

(HPT).  

 

2.2 Específicos 

 

- Determinar a diferença de propriedades mecânicas da liga Al-Zn-Mg-Cu após HPT com diferentes 

microestruturas iniciais: com precipitação (extrudada) e sem precipitação (solubilizada); 

 

- Determinar o tamanho de grão das diferentes condições iniciais em diferentes graus de 

deformação da liga; 

 

- Verificar, por meio de microscopia eletrônica de varredura, transmissão e raios-x, a evolução das 

estruturas granulares das duas diferentes condições iniciais da liga Al-Zn-Mg-Cu durante o 

processamento por HPT; 

 

- Avaliar a validade da relação de Hall-Petch das diferentes condições nas amostras processadas 

por HPT; 

 

- Comparar os níveis de deformação necessários para atingir a condição de equilíbrio (patamar de 

saturação) estrutural e mecânico da liga Al 7050 processada por HPT; 

 

- Verificar ocorrências de fenômenos como fragmentação, dissolução, precipitação e/ou 

segregação nas amostras processadas por HPT. 
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3. CAPÍTULO 3 – REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

 

Neste capítulo, será realizado um breve resumo sobre as características da liga Al-Zn-Mg-Cu. 

Posteriormente, serão apresentados conceitos de deformação plástica severa e alguns 

importantes trabalhos sobre o tema serão listados. Por fim, será tratado com uma maior riqueza 

de detalhes o processamento por HPT as influências desse processo de deformação na 

microestrutura e nas propriedades mecânicas das ligas de alumínio, especialmente, nas ligas da 

série 7xxx. 

 

3.1 Al-Zn-Mg-Cu (Ligas de alumínio da série 7xxx) 

 

O alumínio é o metal não-ferroso mais utilizado no planeta e suas aplicações variam desde latas 

de bebidas até componentes aeroespaciais. O alumínio metálico na sua forma mais pura não 

apresenta propriedades muito atrativas, porém, quando combinado com outros elementos 

químicos, as ligas de alumínio tendem a apresentar propriedades como alta resistência mecânica, 

ductilidade, alta resistência a corrosão, boa condutividade elétrica, tudo isso aliado ao baixo peso. 

 

As ligas de alumínio da série 7xxx são caracterizadas por apresentarem como principal elemento 

de liga o zinco (Zn), presente em maior quantidade, além de outros elementos principais como o 

magnésio (Mg) e o cobre (Cu), por isso, essa série também é conhecida como ligas Al-Zn-Mg-Cu 

(SHEPPARD, 1999). Essas ligas apresentam alta resistência mecânica e alta resistência a fadiga, 

sendo, amplamente, utilizadas na indústria aeroespacial (MAZZER et al., 2013a). Essas 

características são alcançadas, principalmente, devido à formação de precipitados finos e bem 

dispersos, obtidos por tratamento térmico de envelhecimento. A principal fase que se precipita é 

a fase η, com estequiometria química próxima a composição MgZn2 (AZARNIYA; TAHERI; TAHERI, 

2019; BERG et al., 2001; LEE et al., 2021; SHA; CEREZO, 2004). A partir de uma solução sólida 

supersaturada, a sequência de fases precipitadas pode ser assim definida: Solução supersaturada 

→ Zonas Guinier-Preston (GP zones) → η’ → η (estável)(JACUMASSO et al., 2019). 

 

Para ligas multifásicas, como o caso da liga Al-Zn-Mg-Cu, dependendo das condições de 

processamento e da composição química, outras fases podem ser formadas, caso das fases S 

(Al2CuMg) ou Al7Cu2Fe, denominados intermetálicos. Geralmente, essas fases são indissolúveis ou 

requerem tratamentos térmicos especiais para completa dissolução (DENG; YIN; CONG, 2012). 

Além do aumento de propriedades mecânicas pelo fenômeno de precipitação, outros métodos 

podem ser utilizados para incremento de propriedades como os processos de conformação 
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mecânica, incluindo os processos de deformação plástica severa, que serão abordados na próxima 

seção (seção 3.2). 

 

3.2 Deformação plástica severa (SPD - severe plastic deformation) 

 

A deformação plástica severa é um processo de conformação mecânica, na qual são aplicadas altas 

quantidades de deformação em determinada amostra de material, objetivando alcançar níveis 

ótimos de propriedades mecânicas por meio de um significativo refino de grão (< 1 μm). O 

processo também se caracteriza por não haver uma alteração significativa das dimensões gerais 

do material (LANGDON, 2013; VALIEV et al., 2016; VALIEV; ISLAMGALIEV; ALEXANDROV, 2000; 

VALIEV; LANGDON, 2006).  

 

O aumento da resistência do material a partir do refino de grão pode ser expressa em termos da 

relação de Hall-Petch (HALL, 1951; PETCH, 1953), conforme Equação 3.1: 

𝜎𝑦 = 𝜎0 + 𝑘𝑦𝑑
(− 

1
2

)
 Equação 3.1  

na qual se relaciona a tensão de escoamento (σy) com o inverso do tamanho de grão do material 

(d). σ0 é a tensão de cisalhamento e ky a constante de escoamento. Vale destacar que, para 

processamentos a temperatura ambiente, a conformação plástica e o consequente refino de grão 

nos materiais ocorrem, preferencialmente, por intermédio de movimentação de discordâncias. Da 

relação de Hall-Petch conclui-se que o aumento da resistência mecânica em metais policristalinos 

pode ser alcançado por um refinamento de grãos. 

 

Os estudos sobre deformação plástica severa se iniciaram na década de 40, nos trabalhos 

conduzidos pelo professor W. Bridgman (P. W. BRIDGMAN, 1964). Porém, somente anos depois, 

em 1988, Valiev e colaboradores (VALIEV et al., 1988) clamaram a atenção da comunidade 

científica internacional sobre a produção de grãos ultrafinos por deformação plástica severa em 

metais leves. Do ponto de vista científico, os estudos sobre deformação plástica severa podem ser 

considerados recentes, porém são observados uma enorme variedade de trabalhos nesse campo 

de pesquisa fazendo uso de diferentes materiais e técnicas, reforçando ainda mais a importância 

desse tema para a área de ciência e de engenharia de materiais (VALIEV; LANGDON, 2017).  

 

Como mencionado na introdução deste trabalho, existem algumas técnicas para processar 

materiais sobre deformação severa, sendo que as principais são o processo de prensagem em 

canal angular, do inglês ECAP – equal channel angular pressing (VALIEV; LANGDON, 2006), a 

deformação por fricção ou FSP – friction stir processing (KUMAR et al., 2017a), a técnica de ARB - 
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accumulative roll-bonding (SAITO et al., 1999) e a torção sob alta pressão, usualmente, conhecida 

como HPT – high pressure torsion (EDALATI; HORITA, 2016).  

 

Dentre essas técnicas, as mais difundidas e estudadas são os processos de HPT e ECAP, 

principalmente, por serem de fácil operação e melhor controle e estabilidade dos parâmetros de 

processo. De uma maneira geral, a literatura comprova que o processamento por HPT tende a ser 

considerado mais efetivo do que o processamento por ECAP, principalmente, no que diz respeito 

à eficiência no refino de grão (ZHILYAEV; LANGDON, 2008). Além disso, as elevadas pressões 

hidrostáticas, aplicadas no processo por HPT, evitam quebras e rachaduras no material 

processado, permitindo aplicar deformações cada vez maiores, mesmo em materiais com baixa 

formabilidade e com baixas temperaturas de trabalho, e tornando essa técnica ainda mais 

vantajosa (ALIZADEH et al., 2017; CHO et al., 2014; EDALATI et al., 2012; SHAHMIR et al., 2018). 

Em contrapartida, vale mencionar que as altas pressões hidrostáticas impostas no material 

durante o HPT tendem a aumentar a temperatura do material durante o processamento, embora 

de forma não significativa, de modo que se dissipem devido as pequenas dimensões da amostra 

(EDALATI et al., 2018; FIGUEIREDO et al., 2012b; PEREIRA et al., 2014b). Pelos fatores acima 

mencionados, decidiu-se utilizar a técnica de HPT na liga de alumínio do presente trabalho. Na 

próxima seção, será apresentada uma breve explicação dos fundamentos e dos princípios da 

técnica de HPT. 

 

3.2.1 TORÇÃO SOB ALTA PRESSÃO (HPT - High pressure torsion) 
 

No processamento por HPT, uma amostra, geralmente, na forma de um fino disco (~10 mm de 

diâmetro e ~0,7 mm de espessura) sofre deformação devido a tensões de cisalhamento, enquanto 

se aplica alta pressão hidrostática sobre o material por meio de dois cilindros maciços. Existem 

três principais equipamentos para aplicação da técnica de HPT, sendo classificados de acordo com 

o tipo de restrição do fluxo mecânico na direção radial da amostra durante a compressão. Essa 

restrição pode ser total (constrained), parcial (quase-constrained) ou livre (unconstrained) 

(HOHENWARTER et al., 2009). O comportamento do fluxo de material para esses diferentes 

equipamentos foi examinado pelo método de elementos finitos e pode ser constatado no trabalho 

conduzido por Pereira e colaboradores (PEREIRA et al., 2014a). Na prática, o equipamento mais 

utilizado (e também aplicado nesta pesquisa) é o que restringe, parcialmente, o fluxo do material 

entre os cilindros (quase-constrained). 

 

De acordo com Pereira (PEREIRA et al., 2015), a técnica de HPT caracteriza-se como sendo de 

duplo estágio. Estágio 1, compressão: inicialmente, insere-se o material em uma cavidade 
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localizada no cilindro inferior e aplica-se uma carga crescente até atingir a pressão pretendida. 

Estágio 2, compressão-torção: nessa etapa, com a pressão constante aplicada no 1º estágio, 

submete-se o material a um esforço torcional. Esse esforço de torção deve-se à rotação de um dos 

cilindros maciços, à velocidade constante. Geralmente, o cilindro superior aplica a pressão e o 

cilindro inferior rotaciona. A Figura 3.1 apresenta uma ilustração esquemática do processo. 

 

 

Figura 3.1: Processo de HPT em dois estágios: (a) Estágio de compressão, no qual uma carga é aplicada na 

amostra para atingir a pressão desejada e; (b) Estágio de compressão-torção, no qual uma velocidade 

angular é aplicada a um dos cilindros. Adaptado de (PEREIRA et al., 2015). 

 

As principais forças atuantes no processo de HPT são de compressão e de torção. Essas forças, 

quando combinadas, deformam as superfícies do material causando uma deformação por 

cisalhamento. A deformação equivalente por HPT pode ser estimada pela seguinte relação 

(Equação 3.2) (VALIEV et al., 1996): 

εeq =
2. 𝜋. 𝑁. 𝑟

√3 . ℎ
 Equação 3.2 

Na qual N é o número total de voltas/rotações, r corresponde à distância radial do centro do disco 

e h à espessura da amostra. A Equação 3.2 baseia-se na relação de Von Mises e sua acurácia pôde 

ser comprovada no trabalho de Jonas e colaboradores (JONAS; GHOSH; TOTH, 2014). Dessa 

relação, observa-se que a deformação imposta no material tende a ser maior quando há um 

aumento do número de rotações, ao longo do raio do disco, considerando a espessura h constante. 

Num primeiro momento, pode-se concluir que a maior deformação ocorre próxima às bordas dos 

discos. Além disso, pode-se supor que não haverá deformação no centro do disco, na qual r = 0. 

Em verdade, essa teoria não é, totalmente, satisfeita, pois ocorrem deformações residuais no 

centro do disco. Isso pode ser explicado pelas altas pressões impostas na etapa de compressão e 

pelas heterogeneidades que podem surgir durante o processamento do HPT. Essas 
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heterogeneidades, no centro e ao longo do raio do disco, foram comprovadas fazendo uso de 

simulações de elementos finitos, conforme demonstrado nos trabalhos de Figueiredo 

(FIGUEIREDO et al., 2012a, 2013; FIGUEIREDO; CETLIN; LANGDON, 2011; PEREIRA; 

FIGUEIREDO, 2019). 

 

Em resumo, nesta seção foram abordados os principais fundamentos e as principais 

características da técnica de deformação severa por HPT. Pontos discutidos: 

• Relação de Hall-Petch; 

• A técnica de HPT consiste em aplicar compressão e, posteriormente, torção; 

• O corpo de prova para o processamento por HPT, geralmente, consiste em um disco com 

~10 mm de diâmetro e ~0.7 mm de espessura; 

• A deformação efetiva aumenta ao longo do raio do disco (próximo as bordas); 

• A distribuição de deformação é heterogênea ao longo do raio do disco. 

 

A próxima seção tem por objetivo apresentar a influência do processamento por HPT no 

comportamento microestrutural e mecânico, com foco na aplicação em ligas de alumínio. 

 

3.3 Comportamento da microestrutura em ligas de alumínio processadas por HPT  

 
Nesta seção será abordado o comportamento microestrutural de ligas de alumínio que sofreram 

processamento por HPT. O foco desta revisão estará nos fenômenos relacionados, principalmente, 

ao que ocorre nas ligas da série 7xxx, que mais se aproximam do material em estudo, porém, não 

será limitado apenas a esse grupo de materiais. De início, será apresentado o mecanismo de refino 

de grão de ligas processadas por HPT. Posteriormente, será abordada a influência de alguns 

fatores, como por exemplo, a condição inicial da microestrutura e a composição química, na 

evolução microestrutural desses materiais, quando submetidos a deformação por SPD. Serão 

abordados alguns fenômenos importantes como segregação de átomos de soluto, dissolução e 

precipitação dinâmica. 

 

3.3.1 EVOLUÇÃO DA MICROESTRUTURA APÓS PROCESSAMENTO POR HPT 
 

Os processos de deformação plástica severa têm uma ótima capacidade de refinar a 

microestrutura do material, geralmente, transformando o tamanho de grão inicial da ordem de 

micrometros para tamanhos finais na ordem de nanômetros (< 1 µm). A capacidade de refino, 

proveniente das técnicas de deformação severa, pode ser explicada utilizando o mecanismo 

proposto por Liu e colaboradores (LIU et al., 2014), em ligas de Al-Mg processadas por HPT, 

conforme pode ser visualizado na ilustração esquemática da Figura 3.2. De maneira resumida, a 
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imposição de altas deformações induz ao expressivo aumento de defeitos, especialmente, as 

discordâncias. Com a continuidade da deformação, esses defeitos tendem a se reorganizar em 

pequenas células (células de discordâncias) dentro da estrutura de grãos. Posteriormente, com o 

aumento da conformação, as discordâncias evoluem para formar os subgrãos e, subsequente, os 

contornos de grão. Embora as ligas de alumínio da série 7xxx tenham composições químicas e 

aplicações diferentes das ligas de Al-Mg (série 5xxx), o mecanismo assemelha-se para diversos 

materiais e, geralmente, explica com assertividade o que acontece com a microestrutura de ligas 

de alumínio no aumento da deformação plástica severa. Com a continuidade do processo de 

deformação, sabe-se que a microestrutura do material atinge um nível máximo de densidade de 

discordâncias que se aniquilam a uma mesma taxa em que são geradas, ocorrendo assim uma 

saturação e posterior homogeneização da microestrutura (HUMPHREYS; HATHERLY, 2004). 

 

 

Figura 3.2: Ilustração esquemática do mecanismo de refino de grão em ligas de alumínio processadas por 

deformação plástica severa. Adaptado de (Liu et al., 2014). 

 

O processo de refino de grãos em materiais cúbicos de face centrada (CFC) com alta energia de 

falha de empilhamento (EFE), na qual fazem parte o alumínio e suas ligas, pode ser revisado no 

trabalho de Cao e colaboradores (CAO et al., 2018). Em suma, o Autor divide o processo em 5 

estágios, de forma semelhante a que foi proposta na Figura 3.2, e reafirma que a deformação 

plástica severa induz ao processo de refino de grão, principalmente, devido a mobilidade dos 
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defeitos, sobretudo, o de movimentação de discordâncias. Outros trabalham que explicam o 

mecanismo de refino são: (LIU et al., 2010; SUN et al., 2007). 

 

A Figura 3.3 apresenta o mecanismo de refino de uma liga Al-3%Mg processada por HPT com 

diferentes números de voltas, corroborando com o que foi, previamente, mencionado. As 

microestruturas foram analisadas por microscopia eletrônica de transmissão na região próxima 

ao centro do disco. Nota-se como as microestruturas se equivalem ao mecanismo proposto na 

Figura 3.2: após ¼ de volta, observa-se uma grande quantidade de discordâncias em um 

emaranhado pouco nítido. Próximo a 5 rotações, a microestrutura se assemelha a de células de 

discordâncias, enquanto para 10 voltas o material parece apresentar grãos equiaxiais e bem 

refinados, o que sugere a presença de contornos de alto ângulo. Inicialmente, o material sem 

processamento apresentava tamanho de grão na ordem de 830 µm, e, após 10 rotações, o tamanho 

de grão atingiu valores ~190 nm (valores na tabela abaixo das imagens), o que comprova a 

eficiência do refino por meio de deformação plástica severa em uma liga de alumínio com 3% de 

Mg (LEE et al., 2016). 

 

 

Figura 3.3: Evolução da microestrutura e do tamanho de grão de uma liga Al - 3% Mg processada por ¼, 1, 

5 e 10 voltas de HPT. As imagens foram obtidas por microscopia eletrônica de transmissão próximas ao 

centro do disco. Adaptado de (LEE et al., 2016). 

 

Diferentemente da liga binária Al-3%Mg, as ligas Al-Zn-Mg-Cu possuem uma maior quantidade de 

elementos de liga em sua composição. Nesses casos, são observados excelentes níveis de 

refinamento, inclusive, como será visto na seção seguinte (3.3.2), um aumento da quantidade de 

elementos em solução sólida tende a contribuir para o refino de grão. Para exemplificar, a Figura 
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3.4 exibe a microestrutura de uma liga Al-5,6%Zn-2,5%Mg-1,6%Cu (Al-7075) processada por 

HPT. A Figura 3.4a mostra o material na condição recozida, com tamanho médio de grão na ordem 

de 450 µm, ao passo que a Figura 3.4b exibe o material processado após 5 voltas de HPT, com 

tamanho final médio de 250 nm (SABBAGHIANRAD; KAWASAKI; LANGDON, 2012a), atestando 

assim a capacidade de refino em ligas da família da série 7xxx processadas por HPT. 

 

 

Figura 3.4: Imagens da liga Al-7075 na (a) condição recozida e (b) após processamento por HPT com cinco 

voltas próximas as bordas do disco. Adaptado de (SABBAGHIANRAD; KAWASAKI; LANGDON, 2012a). 

 

Por fim, vale mencionar outros importantes trabalhos na literatura que mostram a capacidade de 

refino em ligas Al-Zn-Mg-Cu processadas por SPD: (AFIFI et al., 2017, 2018b; DUAN et al., 2016; 

SABBAGHIANRAD; LANGDON, 2014a; STOLYAROV et al., 1997a; ZHAO et al., 2004a). 

 

Existem trabalhos mais específicos que abordam o refinamento de grãos de ligas da série 7xxx 

processadas, exclusivamente, por HPT, a saber: (BRODOVA et al., 2011; DUAN et al., 2010a; 

GARCÍA-INFANTA et al., 2009a; GHOSH; GAO; STARINK, 2012a; ISLAMGALIEV et al., 2001; 

SABBAGHIANRAD; KAWASAKI; LANGDON, 2012a; WAWER et al., 2009; XU et al., 2009; ZHANG et 

al., 2019a). 

 

Pontos discutidos nessa seção: 

• Mecanismo de refino para ligas de alumínio processadas por HPT; 

• Exemplos de refinamento em ligas de alumínio processadas por HPT; 

 

3.3.2 FATORES QUE INFLUENCIAM A EVOLUÇÃO MICROESTRUTURAL DE LIGAS DE ALUMÍNIO 
PROCESSADAS POR HPT 

 

Como comentado na seção anterior, as ligas de alumínio de uma maneira geral possuem um bom 

nível de refinamento após serem conformadas por deformação plástica severa. O grau desse 
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refinamento e, portanto, a evolução microestrutural durante a SPD vai depender de alguns fatores 

como, por exemplo, a composição química do material, as condições de processamento sob as 

quais está submetida a liga, a microestrutura inicial, a temperatura de processamento, dentre 

outros.  

 

Num aspecto mais geral, pode-se afirmar que a evolução estrutural do material difere bastante 

entre materiais puros, ligas binárias e ligas multifásicas (como as ligas Al-Zn-Mg-Cu). Geralmente, 

a previsão do nível de refino em ligas binárias e multifásicas se torna mais complexa e não segue 

um comportamento uniforme como nos metais puros, como será visto na seção seguinte (3.3.3). 

Além disso, outra influência importante deve-se à estrutura do material na condição anterior ao 

processamento. Em um recente trabalho conduzido por Shima e co-autores em uma liga Al-7075 

processada por ECAP e HPT (SABBAGHIANRAD; ALIREZA TORBATI-SARRAF; LANGDON, 2018), 

os Autores concluem que o nível de refinamento e a condição de equilíbrio (saturação) que podem 

ser obtidos por meio de deformação severa dependem, principalmente, da microestrutura inicial 

do material. Ademais, os Autores afirmam que não existe um tamanho de grão específico que 

possa ser, razoavelmente, documentado como um tamanho de grão mínimo aplicável ao 

processamento por HPT de qualquer liga selecionada.  

 

A Tabela 3.1 lista a influência de diferentes parâmetros sobre a microestrutura final de materiais 

submetidos à deformação plástica severa (PIPPAN et al., 2006): 

 

Tabela 3.1: Efeito de diferentes parâmetros na estrutura final dos grãos quando submetidos a deformação 

plástica severa. Adaptado de (PIPPAN et al., 2006). 

Condições de processamento/material Influência no Tamanho de grão final 

Temperatura Muito alta 

Taxa de deformação Média 

Caminho de deformação Alta 

Pressão Baixa/média 

Elementos de liga Muito alta 

Precipitação Alta 

Estrutura cristalina Baixa 

Energia de falha de empilhamento (EFE) Média 

 

Conforme listado na Tabela 3.1, as condições que mais influenciam a estrutura dos grãos são a 

temperatura, o caminho de deformação, os elementos de liga e a precipitação. O foco principal da 

pesquisa consiste em avaliar a liga Al7050 sob diferentes condições iniciais de precipitação, ou 
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seja, conhecer com mais profundidade o efeito da precipitação na evolução microestrutural e 

mecânica após HPT. Neste trabalho, a influência da temperatura, do caminho de deformação e dos 

elementos de ligas não serão aprofundados, visto que se mantiveram constantes: o processamento 

por HPT ocorreu à temperatura ambiente e foi utilizada apenas uma liga, sem variação da 

composição química. Lista-se abaixo alguns trabalhos da literatura sobre a influência de alguns 

dos parâmetros listados na Tabela 3.1, a saber: 

a) influência da pressão (HOHENWARTER et al., 2009; PEREIRA et al., 2015; ZEHETBAUER 

et al., 2003; ZHILYAEV et al., 2003); 

b) influência da temperatura e o aumento de temperatura durante o processo de HPT: 

(EDALATI et al., 2011, 2018; FIGUEIREDO et al., 2012b; GHOSH; RENK; PIPPAN, 2017; 

PEREIRA et al., 2014a, 2014b) e a; 

c) influência do caminho de deformação: (KAWASAKI; LANGDON, 2008a). 

 

Para melhor entendimento, a seção abaixo inicia com uma breve introdução sobre a influência dos 

elementos de liga e, posteriormente, é apresentada a influência das partículas de segunda fase 

sobre a evolução microestrutural de ligas de alumínio processadas por deformação severa. 

 

3.3.3 INFLUÊNCIA DOS ELEMENTOS DE LIGA E DAS PARTÍCULAS DE SEGUNDA FASE NA 
EVOLUÇÃO MICROESTRUTURAL DE LIGAS DE ALUMÍNIO PROCESSADAS POR HPT 

 

A priori, é importante entender como os elementos de liga influenciam a microestrutura (de ligas 

de alumínio) durante o processamento por deformação plástica severa. De uma maneira geral, 

observa-se que quanto maior a quantidade de solutos, menor o tamanho final do grão. O 

mecanismo de refino de grão depende da movimentação de defeitos, principalmente, das 

discordâncias, conforme explicado na seção 3.3.1 (Figura 3.2). Por outro lado, os átomos em 

solução sólida tendem a interagir, fortemente, com esses defeitos, afetando sua mobilidade 

influenciando a evolução da microestrutura e, consequentemente, o tamanho final do material. 

Observa-se que, após a formação dos contornos de alto ângulo e com a continuidade da 

deformação, materiais com alta energia de falha de empilhamento (EFE), como o alumínio e suas 

ligas, tendem a apresentar processos de recuperação. Nesses casos, a diminuição da mobilidade 

dos defeitos, devido à quantidade de solutos, restringe e dificulta a ocorrência de recuperação, 

limitando por exemplo, um possível aumento do tamanho do grão. Além da forte interação soluto-

defeitos, há uma diminuição da energia de falha de empilhamento do alumínio em razão de átomos 

de soluto como zinco, magnésio e cobre, diminuindo a possibilidade de ocorrência de fenômenos 

que auxiliam a movimentação de discordâncias, como é o caso de deslocamento cruzado e 

escalada (BRUDER et al., 2018). Portanto, todas essas restrições contribuem para uma diminuição 
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da mobilidade dos defeitos, diminuindo os processos de recuperação, tornando o crescimento de 

grão mais difícil de ocorrer e, assim, o tamanho de grão final tende a ser menor.  

 

Um exemplo prático desse fenômeno pode ser confirmado no trabalho de Kalsar e colaboradores 

(KALSAR et al., 2020). Nesse estudo, os Autores calcularam, por diferentes técnicas, a evolução da 

estrutura de grãos de uma liga de alumínio processada por ECAP com o aumento do teor de 

magnésio. Foi ratificado que a maior quantidade de soluto (aumento da concentração de Mg) 

tende a diminuir o tamanho de grão final, conforme apresentado na Figura 3.5. De acordo com o 

trabalho, a adição de Mg diminuiu a EFE reduzindo, assim, a taxa de recuperação do material pelos 

fenômenos de escalada e de deslocamento cruzado. Além disso, foi corroborado que o aumento 

dos átomos de soluto tende a reduzir a mobilidade de contornos, impedindo o crescimento de 

grão. 

 

 

Figura 3.5: Evolução da microestrutura com o aumento do teor de Mg (0,5-2,0%). Adaptado (KALSAR et 

al., 2020). 

 

Por último, conclui-se que como as ligas da série 7xxx possuem altos teores de elementos em 

solução sólida, espera-se a ocorrência de bons níveis de refinamento (< 200 nm) por deformação 

plástica severa. 

 

Da mesma forma que os elementos de liga influenciam a microestrutura das ligas de alumínio, a 

microestrutura inicial do material antes do processamento tende a afetar a estrutura dos grãos 

durante e após aplicação de deformação severa. Como relatado no trabalho de Shima 

(SABBAGHIANRAD; ALIREZA TORBATI-SARRAF; LANGDON, 2018), a microestrutura inicial tem 
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papel fundamental no refino de grão e níveis de saturação do metal e, consequentemente, nas 

propriedades finais. Neste trabalho, uma liga Al-7075 foi, inicialmente, processada por HPT e 

outra parte desse material foi processado por uma combinação de ECAP + HPT. As amostras que, 

anteriormente, foram processadas por ECAP apresentaram um melhor refinamento e maior 

dureza, ou seja, a condição inicial do material impôs uma condição diferente daquela apenas 

processada por HPT. 

 

Além do diferente tamanho de grão inicial proposto por Shima, é possível que materiais que 

apresentem precipitados e/ou partículas de segunda fases diversas antes do processamento, 

apresentem diferenças estruturais durante processamento por SPD, bem como no tamanho final 

do grão. Acredita-se que a evolução estrutural desses materiais vai depender muito da natureza 

inicial dessas partículas de segunda fase, como: forma (partículas finas ou grosseiras), composição 

(fases intermetálicas não solúveis, por exemplo) e distribuição. Geralmente, a influência dessas 

partículas sobre a microestrutura final de determinada liga processada por HPT não é muito 

fundamentada na literatura, visto que a grande maioria dos estudos se baseia em ligas e materiais 

que já se encontram, inicialmente, no estado solubilizado (antes da aplicação da deformação), ou 

seja, sem a presença considerável de partículas de segunda fase na matriz. Portanto, vale ressaltar 

que o trabalho atual busca trazer contribuições também no que tange a esse assunto, uma vez que 

o objetivo desta pesquisa é o de avaliar a influência das diferentes condições microestruturais 

iniciais no comportamento estrutural e mecânico de uma liga de alumínio processada por HPT. 

 

De antemão, o que se sabe até o momento é que a presença de partículas de segunda fase antes do 

processamento por HPT, a sua distribuição e sua quantidade impõem fatores físicos importantes 

à mobilidade dos defeitos, que influenciam, consequentemente, no refino e nas propriedades 

finais destes materiais. O trabalho de Markushev e co-autores (MARKUSHEV et al., 2018a) 

apresenta o efeito de precipitados no refino e nas propriedades mecânicas em ligas Al-Zn-Mg-Cu 

processadas por HPT por 10 voltas. Os Autores concluem que a heterogeneidade microestrutural 

antes do processamento, realmente, influencia no refino e nas propriedades mecânicas finais. 

Markushev e colaboradores relatam que as ligas sem precipitados na condição inicial 

apresentaram melhor refino e maior dureza comparadas com aquelas que tinham precipitados 

iniciais presentes na matriz. Nesse caso, os Autores explicam que a presença desses precipitados 

dificulta a formação de contornos de alto ângulo, atuando como uma espécie de ‘barreira física’, 

dificultando assim o mecanismo de refino. Dessa forma, no trabalho desses Autores, o estado 

solubilizado foi considerado ideal em termos de refino e de propriedades mecânicas. 
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A pesquisa conduzida por Wawer e co-autores (WAWER et al., 2009) também discute alguns 

desses fenômenos. Nesse trabalho, os Autores afirmam que os precipitados também têm um efeito 

deletério no processo de refino de grão porquanto presentes na microestrutura do material 

tendem a inibir o rearranjo de discordâncias e a formação de novos grãos, o que promove um 

refino mais efetivo do grão nos materiais solubilizados. Os Autores ainda afirmam que os 

precipitados podem se dissolver na matriz, dependendo do grau de deformação aplicado. Nesses 

casos, o refino tende a ser mais eficiente após a dissolução desses precipitados na matriz.  

 

3.3.4 TRANSFORMAÇÕES DE FASE INDUZIDAS POR SPD 
 

Dependendo da condição inicial da liga, das condições de processamento, da composição química 

e da microestrutura, alguns fenômenos podem ser observados na microestrutura do material após 

deformação plástica severa. Os mais comuns são: Fragmentação (AFIFI et al., 2018a; CABIBBO; 

EVANGELISTA; VEDANI, 2005; DUAN et al., 2010a; SZCZYGIEL; ROVEN; REISO, 2005; XU et al., 

2003, 2005a), dissolução (GUTIERREZ-URRUTIA; MUÑOZ-MORRIS; MORRIS, 2005; MURAYAMA; 

HORITA; HONO, 2001), segregação e precipitação dinâmica (trabalhos sobre segregação e 

precipitação serão enfatizados ao longo desta seção). Esses fenômenos são também denominados 

de transformações de fases (nesse caso induzidas por SPD) e estão, diretamente, associadas com 

a redistribuição de elementos de ligas na matriz causadas pelas altas deformações impostas pela 

deformação plástica severa. 

 

Alguns desses fenômenos foram discutidos no trabalho conduzido por Zhang (ZHANG et al., 

2019c) em uma liga Al-7075 processada por HPT em diferentes condições: na temperatura 

ambiente e a 200 °C. Os Autores concluem que o grau de refino e a evolução de alguns desses 

efeitos como segregação e precipitação estão, fortemente, relacionadas à quantidade de 

deformação e à temperatura. Nesse estudo, foi observada pouca ocorrência de segregação nas 

amostras processadas a temperatura ambiente, porém foi constatada ocorrência de precipitação 

dinâmica, mesmo à temperatura ambiente. Essa precipitação ocorreu, principalmente, nos 

contornos de grão que serviram como sítios para nucleação dos poucos átomos de soluto ali 

existentes, influenciada por uma taxa de difusão maior nesses defeitos. O estudo de Zhang e 

colaboradores foi conduzido em uma liga Al-7075, inicialmente, solubilizada e processada por 10 

voltas. 

 

Geralmente, percebe-se que, para um material que se encontra, inicialmente, no estado 

solubilizado, sem presença significativa de partículas de segunda fase, há uma tendência de que 

os átomos em solução sólida supersaturada sejam segregados nos contornos de grão com o 
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aumento da deformação plástica. Além disso, verifica-se que os poucos precipitados existentes se 

fragmentem e se dissolvem na matriz, podendo, assim, posteriormente, serem segregados nos 

contornos de grão. De acordo com Sauvage e colaboradores (SAUVAGE et al., 2014), os átomos em 

excesso dessa solução supersaturada movem-se em direção aos contornos em um processo de 

difusão a baixas temperaturas, motivados, principalmente, pela elevada quantidade de defeitos 

presentes na matriz. Esses defeitos, especialmente as lacunas, contêm átomos de soluto que, 

então, são atraídos para os contornos de grão. Além das lacunas, as discordâncias têm papel 

importante na segregação de átomos de soluto, conforme apresentado em recentes pesquisas: 

(CASTRO et al., 2021; DE OLIVEIRA et al., 2021; SILVA et al., 2020). Esse fenômeno de segregação 

reduz a força motriz para o crescimento de grão, pois diminui a mobilidade das descontinuidades, 

conforme revisado por Sauvage e colaboradores (SAUVAGE; DUCHAUSSOY; ZAHER, 2019) e 

outros Autores (BACHMAIER et al., 2010; RENK; PIPPAN, 2019). Isso tende a aumentar a eficiência 

do refino e, consequentemente, ensejar uma melhora nas propriedades mecânicas do material.  

 

Outros trabalhos que abordam a relação entre a segregação e o poder de refino da estrutura em 

ligas de alumínio: (BOBYLEV et al., 2019; CHEN et al., 2016; LIDDICOAT et al., 2010; SAUVAGE et 

al., 2014, 2015; SAUVAGE; MURASHKIN; VALIEV, 2011; SHA et al., 2011, 2014; VALIEV et al., 2010; 

ZHANG et al., 2019c). 

 

Ademais, como mencionado, a segregação de átomos nos contornos de grão pode auxiliar na 

estabilização dessas microestruturas, o que pode levar a um incremento de outras propriedades 

mecânicas e, não somente, a melhora no refino. Algumas dessas propriedades que podem ser 

citadas são: fadiga, tenacidade, resistência à corrosão e estabilidade térmica. O trabalho de 

Devaraj e colaboradores (DEVARAJ et al., 2019) fornece um resumo sobre estabilidade dos 

contornos de grão devido ao fenômeno de segregação. Além desse resumo, outros trabalhos que 

mostram a estabilidade microestrutural em ligas de alumínio: (HOHL et al., 2021; KOJU; MISHIN, 

2020; PUN et al., 2017). 

 

Outro fenômeno a ser destacado é o da precipitação dinâmica, tratando-se de formação de 

precipitados com o aumento do grau de deformação plástica, mesmo a baixas temperaturas 

homólogas (< 0,4Tf). Na verdade, a segregação nos contornos de grão, como visto, anteriormente, 

tende a influenciar a precipitação durante o processo de deformação severa, tendo em vista que a 

ocorrência de precipitação é maior nos contornos de grão, em razão da maior ocorrência de 

átomos disponíveis. Uma ressalva importante é que o tipo de precipitado influencia o processo de 

precipitação dinâmica: precipitados na fase metaestáveis possuem mais tendência a se 

dissolverem, enquanto precipitados estáveis têm maior tendência de crescerem (SHA et al., 2009). 
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Como a precipitação é conhecida como um dos principais mecanismos de endurecimento em 

metais, conclui-se que, após a precipitação dinâmica, há uma tendência de aumento da resistência 

mecânica da liga deformada. Importante observar que a precipitação dessas partículas e a sua 

dissolução, como visto anteriormente, podem vir a acontecer, concomitantemente, e em 

competição umas com as outras, levando à concentração de equilíbrio dessas segundas fases 

(STRAUMAL et al., 2017).  

 

A Figura 3.6 mostra alguns dos fenômenos acima mencionados como dissolução, segregação e 

precipitação dinâmica em uma liga Al-Zn-Mg-Cu processada por HPT (ZHANG et al., 2019c). 

Estudos ainda indicam que para ligas de alumínio, especialmente as da série 7xxx, nas quais há 

tendência a formação de precipitados de MgZn2 observa-se que os precipitados, inicialmente, 

tendem a retardar o refino de grão. Muitas pesquisas indicam que a energia imposta pela SPD seria 

usada para fraturar, fragmentar e dissolver/precipitar dinamicamente esses precipitados, de 

modo que a energia usada para refinar a matriz diminuiria (MURAYAMA; HORITA; HONO, 2001; 

SHA et al., 2010; XU et al., 2005b). Outros trabalhos relevantes sobre a importância da 

precipitação: (GARCÍA-INFANTA et al., 2009a; ROVEN; LIU; WERENSKIOLD, 2008; SAUVAGE et 

al., 2015; SHA et al., 2009; STRAUMAL; KORNEVA; ZIEBA, 2014; ZHAO et al., 2018). 

 

 

Figura 3.6: Dissolução, segregação e precipitação de uma liga Al-Zn-Mg-Cu processada por 2, 5 e 10 voltas 

de HPT na temperatura ambiente. Partículas em vermelho na dissolução são precipitados de MgZn2. 

Legenda: GB = contornos de grão e P = precipitados. Adaptado de (ZHANG et al., 2019c). 
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Por último, vale mencionar que a avaliação de todos esses fenômenos, como o refino de grão, a 

transformação de fases, a segregação, a precipitação, dentre outros, pode ser obtida por técnicas 

já difundidas na literatura. Algumas dessas técnicas são: microscopia eletrônica de varredura 

(MEV), microscopia eletrônica de transmissão (MET) (BAZARNIK et al., 2015), Difração por 

elétrons retro-espalhados (Electron Back-Scattered Diffraction – EBSD) (SABBAGHIANRAD et al., 

2014), difração por raios-x e calorimetria diferencial (GAO; STARINK; LANGDON, 2009).  

 

Em resumo, nesta seção foi abordada a influência da deformação plástica severa na 

microestrutura de uma liga deformada e buscou-se entender um pouco mais sobre alguns 

parâmetros de processo e da natureza da liga que influenciam o comportamento microestrutural 

em ligas de alumínio. Foram apresentados alguns fatores que influenciam a evolução 

microestrutural do material processado por HPT como a composição química, condições de 

processo e precipitação. Também foram elucidadas algumas transformações de fases, induzidas 

por deformação como a segregação e a precipitação dinâmica. 

 

Pontos discutidos nesta seção: 

• Quanto maior a quantidade de elementos em solução sólida, maior a eficiência de refino; 

• A microestrutura inicial tem papel fundamental no refino de grão e, consequentemente, 

nas propriedades finais do material; 

• As partículas de segunda fase podem apresentar fenômenos distintos, dependendo da 

temperatura e do grau de deformação severa. Alguns desses fenômenos são: 

fragmentação, dissolução, segregação e precipitação dinâmica. Todos esses fenômenos em 

algum momento interferem na evolução microestrutural e nas propriedades mecânicas 

do material. 

 

3.4 Propriedades mecânicas em ligas de alumínio processadas por HPT 

 

Nesta seção serão abordados os comportamentos mecânicos de ligas de alumínio que sofreram 

processamento por HPT. Após avaliar a evolução microestrutural desses materiais, será 

apresentada a influência desses fenômenos nas propriedades mecânicas dessas ligas. 

 

3.4.1 RELAÇÃO DE HALL-PETCH 
 

Na seção anterior, foram abordados os principais fenômenos microestruturais que ocorrem nas 

ligas de alumínio após processamento por SPD/HPT. É sabido que as propriedades mecânicas 
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estão diretamente relacionadas à microestrutura do material, dessa forma é importante entender 

um pouco mais como essas microestruturas afetam o comportamento mecânico dessas ligas. Um 

dos fenômenos mais relevantes, que pode ser observado em materiais processados por SPD, é o 

expressivo aumento de resistência mecânica quando há uma diminuição do tamanho de grão do 

material. Geralmente, são encontrados altos valores de resistência mecânica para ligas 

processadas por SPD, quando comparadas às ligas sem processamento, visto que após deformação 

plástica severa há formação de grãos ultrafinos (< 1 µm). Essa relação de aumento da resistência 

mecânica pela diminuição do tamanho de grão é bem difundida na literatura e foi, primeiramente, 

abordada na década de 50 pelos pesquisadores Hall e Petch (HALL, 1951; PETCH, 1953), 

fenômeno hoje conhecido como Relação de Hall-Petch, conforme mostrado anteriormente na 

Equação 3.1.  

 

A relação de Hall-Petch pode ser, perfeitamente, observada em ligas de alumínio processadas por 

deformação plástica severa. Furukawa e colaboradores (FURUKAWA et al., 1996) comprovaram 

a existência de uma correlação direta entre a resistência mecânica do material com o inverso do 

seu tamanho de grão (relação de Hall-Petch) em uma liga Al-3%Mg processada por HPT. Conforme 

apresentado na Figura 3.7, resta claro que a diminuição do tamanho de grão tende a aumentar os 

valores de microdureza. A relação de Hall-Petch nesse estudo pode ser evidenciada até tamanhos 

de grão próximos a ~ 90 nm. A aparente mudança na inclinação em tamanhos de grão próximos a 

~ 150 nm deve-se a desvios nos valores de dureza obtidos.  

 

 

Figura 3.7: Variação da microdureza Vickers com o inverso do tamanho de grão para uma liga Al-3%Mg 

processada por HPT. Adaptado de (FURUKAWA et al., 1996). 
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Anteriormente, Valiev e colaboradores (VALIEV et al., 1992) também apresentaram uma 

correlação direta entre dureza e tamanho de grão para uma liga de alumínio com 1,5% Mg (Al-

1,5%Mg) processada por HPT. Recentemente, Balasubalarian e Langdon (BALASUBRAMANIAN; 

LANGDON, 2016) realizaram resumo sobre a relação de Hall-Petch para ligas de alumínio 

processadas por SPD. Ademais, outras contribuições importantes devem ser mencionadas, como: 

(BAZARNIK et al., 2015, 2016; LOUCIF et al., 2012; MEYERS; MISHRA; BENSON, 2006; PEREIRA et 

al., 2017; VALIEV et al., 2010). Portanto, pode-se afirmar que a relação de Hall-Petch é bem 

fundamentada em ligas de alumínio processadas por deformação severa, sendo assim, deve-se 

esperar que os materiais a base de alumínio processados por SPD apresentem uma relação direta 

entre a diminuição do tamanho de grão com o um aumento da resistência mecânica. 

 

Em grande parte dos trabalhos, a resistência mecânica de materiais processados por HPT é 

mensurada pela propriedade da dureza (Hardness - H). Isso acontece devido a uma limitação no 

tamanho da amostra que, normalmente, apresenta ~10 mm de diâmetro. Com esse tamanho, a 

fabricação e a realização de testes de tração, por exemplo, torna-se complexa e custosa. Portanto, 

na maioria dos casos, utiliza-se o ensaio de microdureza para avaliar a resistência mecânica. 

Nesses casos, foi comprovado que não há prejuízo na utilização dessa propriedade na estimativa 

da resistência mecânica. A dureza está diretamente relacionada à tensão de escoamento (σy) por 

uma razão de H ≈ 3.σy (FURUKAWA et al., 1996). Assim, pode-se reescrever a relação de Hall-Petch 

como sendo (Equação 3.3): 

𝐻 = 𝐻0 + 𝑘𝑑𝑑
(− 

1
2

)
 Equação 3.3  

Na equação acima, H é a dureza do material, usualmente, medida em Vickers, H0 e kd constantes e 

d, o tamanho médio do grão.  

 

A Figura 3.8 apresenta resultados de microdureza Vickers ao longo do diâmetro do disco para 

amostras da liga Al-7075 processadas por HPT com diferentes números de voltas. Primeiramente, 

observa-se um aumento nos valores de microdureza com o aumento do número de voltas do HPT. 

Esse comportamento pode ser atribuído ao maior refino de grão para um aumento do número de 

voltas. Pode ser visto também que o aumento do grau de deformação tende a aumentar a 

microdureza do centro em direção as bordas do disco. Esse comportamento está de acordo com o 

que foi apresentado na Equação 3.2, na qual a deformação tende a ser maior para um raio 

crescente, ou seja, deve-se esperar uma deformação heterogênea ao longo do raio, impactando 

assim nos valores de dureza, que tendem a ser heterogêneos ao longo do diâmetro da amostra.  
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Figura 3.8: Valores de microdureza vickers ao longo do diâmetro do disco para uma liga 7075 processada 

em diferentes números de voltas de HPT. Legenda: P = pressão e RT = temperatura ambiente (room 

temperature). Adaptado de (SABBAGHIANRAD; KAWASAKI; LANGDON, 2012a). 

 

Ainda de acordo com a Equação 3.2, era de se esperar que os valores de dureza no centro do disco 

fossem semelhantes ao do material sem processamento, porém, é observado que esses valores 

são um pouco maiores do que do material no estágio inicial. Esses resultados indicam uma 

mudança microestrutural no material causada pela pressão hidrostática e outras 

heterogeneidades do processo. Outro fato digno de ser mencionado da Figura 3.8 são que os 

valores de dureza entre 5 e 10 voltas parecem ter atingido um estado estacionário (estado de 

saturação), indicando que o aumento do grau de deformação não tende a alterar os valores das 

propriedades mecânicas ao longo do raio do disco.  

 

3.4.2 ESTADO ESTACIONÁRIO (SATURAÇÃO) 
 

O estado estacionário, ou estado de saturação, normalmente, está relacionado ao fenômeno 

discutido no início da seção 3.3.1, no qual o aumento da deformação, em certo grau, atinge um 

nível máximo de densidade de discordâncias e as mesmas acabam se aniquilando a uma mesma 

taxa em que são geradas, ocorrendo assim uma homogeneização da microestrutura ao longo do 

raio do disco. Essa homogeneização depende do material que está sendo processado e das 

condições de processamento, especialmente, do grau de deformação. 
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Essa ‘saturação’ nos valores de propriedades mecânicas é um fenômeno comum observado em 

materiais metálicos processados por deformação severa. Geralmente, esses materiais atingem um 

limite máximo de dureza, no qual os valores dependem do tipo de material, da microestrutura 

inicial e das condições de processamento. Conclui-se que a saturação da dureza se deve a uma 

homogeneidade das microestruturas após certa quantidade de rotações por HPT, conforme 

explicado no trabalho de Sabbaghianrad e colaboradores (SABBAGHIANRAD et al., 2014).  

 

Kawasaki e colaboradores (KAWASAKI et al., 2011) apresentam diferentes resultados com relação 

ao nível de saturação atingido por diferentes metais processados por HPT. Os Autores concluem 

que quanto maior a quantidade de elementos de liga, maior a deformação necessária para atingir 

um patamar de saturação. Além disso, os Autores afirmam que não se sabe ao certo qual a 

deformação necessária para atingir a saturação em ligas quimicamente mais complexas, caso das 

ligas de alumínio da série 6xxx e 7xxx. A Figura 3.9 demonstra o que foi comentado, ilustrando a 

homogeneização dos valores de dureza para uma liga Al 1050 (alumínio comercialmente puro) 

após processamento por 5 voltas de HPT e a evolução microestrutural de uma liga Al 6061 para 

um mesmo grau de deformação. A liga Al 6061 não atingiu patamar de saturação para a 

deformação imposta nesse estudo. 

 

 

 

Figura 3.9: Evolução da microdureza Vickers para alumínio comercialmente puro após (a) ¼; (b) 1 e (c) 5 

voltas de HPT e para a liga Al 6061. Legenda: RT = temperatura ambiente (room temperature). Adaptado 

de (KAWASAKI et al., 2011). 
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Como mencionado, o nível de saturação depende do tipo de material e das condições de 

processamento. Para ilustrar esse fenômeno em ligas da família da série 7xxx, a Figura 3.10 

apresenta os valores de microdureza em função da deformação equivalente (Equação 3.2) para a 

liga Al-7075 processada por HPT e por ECAP + HPT. Nesse trabalho, foi concluído que o nível de 

saturação final depende da condição inicial da microestrutura antes do processamento. 

 

 

Figura 3.10: Valores de microdureza Vickers com o aumento da deformação equivalente (ε) para uma liga 

7075 processada por HPT e ECAP + HPT (SABBAGHIANRAD; LANGDON, 2015a). 

 

A condição de saturação, por meio da qual a dureza aumenta e, posteriormente, se estabiliza pode 

ser observada na maioria dos materiais metálicos, inclusive nas ligas de alumínio, e sua ocorrência 

deve-se à condição de equilíbrio produzida quando a taxa de aniquilamento de discordâncias 

(recuperação) torna-se igual a taxa de geração das mesmas. Importante destacar que, para 

processos de deformação plástica com baixas temperaturas homologas, o processo de 

recuperação dinâmica não é controlado por difusão (HUMPHREYS; HATHERLY, 2004), mas por 

movimentação de contornos por deformação (strain-induced grain boundary migration) (PIPPAN 

et al., 2010; RENK; PIPPAN, 2018, 2019). 

 

Existem outras tendências da curva de dureza com deformação equivalentes para outros 

materiais metálicos e, basicamente, podem ser explicadas pela facilidade ou pela dificuldade do 

material sofrer processos de recuperação. A Figura 3.11 apresenta uma ilustração esquemática de 

três tendências da variação da dureza com o aumento da deformação equivalente para metais 

processados por HPT. A Figura 3.11a refere-se à condição exemplificada anteriormente, sem 
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recuperação, fenômeno que se verifica para a maioria dos materiais metálicos, nos quais se 

observa um aumento de dureza seguido de estabilização. A Figura 3.11b ilustra um fenômeno 

muito comum para ligas com alta energia de falha de empilhamento, como alumínio primário, nas 

quais fenômenos de recuperação se tornam predominantes com o aumento da deformação. 

Nesses casos, observa-se um aumento inicial da dureza e um posterior amolecimento seguido de 

um patamar de estabilização, conforme o aumento da deformação. Outros trabalhos que abordam 

fenômenos de amolecimento em ligas metálicas são (APARECIDA et al., 2020; CIBELY et al., 2019; 

EDALATI; HORITA, 2011; GRANATO DE FARIA et al., 2016; ITO; EDALATI; HORITA, 2017). Por 

fim, Figura 3.11c apresenta a ilustração esquemática do terceiro tipo de modelo de evolução da 

dureza com a deformação, no qual são observados amolecimentos (queda de dureza) nos 

materiais, sendo o caso mais comum o da liga binária Zn-22%Al (KAWASAKI; AHN; LANGDON, 

2010). 

 

 

Figura 3.11: Ilustração esquemática dos três tipos de evolução de dureza com o aumento da deformação 

equivalente para metais processados por HPT: (a) sem recuperação, (b) com recuperação e (c) com 

amolecimento. Adaptado de (KAWASAKI; AHN; LANGDON, 2010). 

 

Em suma, após um certo nível de deformação por SPD, os valores de dureza tendem a atingir um 

patamar de equilíbrio. Porém, vale destacar que a maioria dos resultados encontrados na 

literatura se referem a condições de equilíbrio após ~20, no máximo ~30 voltas de HPT. Por isso, 

é razoável estimar que o modelo apresentado por (KAWASAKI; AHN; LANGDON, 2010) pode vir a 

sofrer alterações quando for aplicado HPT em ligas quimicamente mais complexas e em 
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quantidade de deformações superiores a ~30 revoluções (ou εeq ~100). Trabalhos recentes 

conduzidos por (EDALATI, 2019; MOHAMMADI et al., 2021) apresentam o comportamento de 

diversos materiais, quando submetidos a deformações equivalentes entre εeq ~1.000-100.000. 

Nessas pesquisas, foram encontrados novos estados de saturação, aparecimento de novas fases e 

resultados de propriedades mecânicas como alta resistência mecânica e alta superplasticidade. 

Esses estudos reforçam ainda mais a importância deste trabalho que tem como um dos objetivos 

avaliar os níveis de saturação atingidos por uma liga Al-7050 processada por HPT com altos níveis 

de deformação (~ 100 voltas ou εeq ~1000) em diferentes condições. 

 

3.4.3 MICRODUREZA E MECANISMOS DE ENDURECIMENTO 
 

Por fim, para melhor compreender os níveis de dureza que, geralmente, são alcançados em ligas 

de alumínio processadas por HPT, a Tabela 3.2 apresenta uma visualização geral da média de 

valores de resistência mecânica alcançada. Dos dados da tabela, observa-se que os maiores valores 

de dureza são obtidos nas ligas multifásicas, processadas à temperatura ambiente e com 

deformações ~10 voltas de HPT. As variações apresentadas podem ser atribuídas às condições 

específicas de cada processamento e ao histórico do material. Importante ressaltar que, na 

maioria dos estudos listados na Tabela 3.2, os valores de dureza final correspondem ao estado de 

saturação. 

 

Tabela 3.2: Valores de microdureza Vickers para diferentes ligas de alumínio processadas por HPT. Todas 

os processamentos de HPT listados nessa tabela foram realizados a temperatura ambiente. 

Material 

(%peso) 
Processamento N 

(rotações) 

Hv Referência 

Al-3Mg 
HPT 

10 180 (LEE et al., 2016) 

Al–4,8Zn–

1,2Mg–0,14Zr 

HPT 
10 186 (VALIEV et al., 2020) 

Al-3Mg-0,2Sc 
HPT 

10 194 
(PEREIRA; HUANG; 

LANGDON, 2017) 

Al-3Mg-0,2%Sc 
HPT 

10 210 
(PEREIRA; HUANG; 

LANGDON, 2016) 
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Al-4Mg 
HPT 

10 220 (YANG et al., 2016) 

Al-5,63Zn-

2,56Mg-1,68Cu 

HPT 
5 220 (LEE; HORITA, 2014) 

Al-5,6Zn-2,5Mg-

1,6Cu 

HPT 
10 230 

(SABBAGHIANRAD; 

KAWASAKI; 

LANGDON, 2012a) 

Al-4,63Cu-

1,51Mg 

HPT 
5 244 (CHEN et al., 2016) 

Al–8,2Zn–

2,2Mg–2,3Cu-

0,10Zr 

HPT 10 270 
(MARKUSHEV et al., 

2018a) 

Al–5,93Zn–

2,50Mg–

1,38Cu-0,18Cr 

HPT 10 280 (ZHANG et al., 2019a) 

Al-3,2Cu-1,2Li-

0,09Zr 

HPT 
10 284 

(KAIGORODOVA et al., 

2015) 

 

Nesse ponto, vale mencionar também alguns dos principais mecanismos que contribuem para o 

aumento da resistência do material ao ser processado por HPT. Sabe-se que o principal 

mecanismo de endurecimento das ligas de alumínio processadas por deformação severa se deve 

ao refino de grão, como destacado anteriormente sobre a relação de Hall-Petch. Porém, para ligas 

multifásicas, como é o caso das ligas Al-Zn-Mg-Cu, outros mecanismos podem contribuir para o 

aumento da resistência: o endurecimento por solução sólida, a segregação dos átomos de soluto 

nos contornos de grão, o aumento da densidade de discordâncias, a formação de 

nanoaglomerados, a formação de pequenos precipitados por meio de precipitação dinâmica. 

Todos esses mecanismos auxiliam na contribuição final da resistência mecânica da liga em 

questão e todos eles se baseiam num princípio básico dos fenômenos de endurecimento da 

metalurgia física: funcionam como barreiras à movimentação de discordâncias (SABIROV; 

MURASHKIN; VALIEV, 2013). Em suma, a resistência do material é a soma total de cada um desses 

mecanismos, que podem ser quantificados separadamente (WEN et al., 2013), porém, por ora, são 

difíceis de serem quantificados. 
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De acordo com Zhao e colaboradores (ZHAO et al., 2004a), de maneira geral, o aumento da 

resistência mecânica de uma liga Al-7075 processada por SPD pode ser atribuída a 4 principais 

fatores: (i) refino de grão; (ii) aumento da densidade de discordâncias; (iii) endurecimento por 

solução sólida e (iv) precipitação. Sabirov e co-autores (SABIROV; MURASHKIN; VALIEV, 2013) 

alegam que o mecanismo de endurecimento mais efetivo deve-se ao de endurecimento por refino 

de grão (Relação de Hall-Petch). Ademais, após avaliar todos os mecanismos de refino os autores 

concluem que o endurecimento por redução do tamanho do grão é, geralmente, o mecanismo mais 

eficaz para o aumento da resistência nas ligas de alumínio nanoestruturadas. Além disso, a 

importância de outros mecanismos de endurecimento depende, principalmente, da composição 

química (elementos de liga e seu conteúdo) e da rota de processamento (HPT, ECAP e outros) que 

determinam, por exemplo, a densidade de discordâncias, o tamanho e a fração do volume dos 

precipitados de segunda fase, etc. Por fim, vale ressaltar que as análises individuais das 

contribuições dos mecanismos de endurecimento em ligas de Al nanoestruturadas são tarefas 

muito complexas e que a presente pesquisa visa trazer uma pequena contribuição para a academia 

frente a esses fenômenos e sua complexidade.  

 

Importante também ressaltar que o aumento expressivo da resistência mecânica dos materiais 

metálicos processados por SPD tende a diminuir a ductilidade desses materiais, com poucas 

exceções. Algumas estratégias podem ser adotadas para aumentar a ductilidade de materiais 

metálicos processados por SPD, como podem ser verificadas no trabalho de revisão de Ovid’ko e 

colaboradores (OVID’KO; VALIEV; ZHU, 2018). Um dos resultados mais relevantes a respeito 

dessas estratégias no aumento da resistência e da ductilidade provém do estudo de Liddicoat e 

coautores (LIDDICOAT et al., 2010) mediante processamento de uma liga da série 7xxx (Al-7075) 

por HPT. Nessa pesquisa, foram alcançados limite de resistência mecânica acima de 1 GPa e 

alongamento de ~5%. Os Autores concluíram que esses resultados foram possíveis por meio de 

estratégias dentre as quais as principais foram: a formação de nanoestruturas como um tamanho 

de grão muito pequeno ~26nm, o alcance de alta densidade de discordâncias e de formação de 

‘clusters’ intragranulares, que quando combinados aumentam a resistência mecânica da liga e 

proporcionam resistência adicional a fratura. Ademais, vale mencionar que fenômenos como 

superplasticidade, ou seja, alta capacidade de deformação plástica, ~400% (LANGDON, 2009) 

podem ser observados em materiais metálicos processados por SPD.  

 

Nessa seção foram apresentadas as propriedades mecânicas de ligas de alumínio após 

processamento por HPT. Também foi mostrada a relação de Hall-Petch, as heterogeneidades 
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observadas nos valores de dureza, as diferentes condições e seus equilíbrios, bem como alguns 

dos valores típicos de dureza que são encontrados na literatura. 

 

Pontos discutidos nessa seção: 

• As ligas de alumínio processadas por HPT tendem a obedecer a relação de Hall-Pecth; 

• Utiliza-se a propriedade da dureza (H) para estimar a resistência mecânica local; 

• Espera-se uma dureza heterogênea ao longo do raio do disco; 

• Observa-se que um aumento do grau de deformação tende a apresentar um estado 

estacionário de dureza (estado de saturação); 

• Essa homogeneização das propriedades com o aumento do número de voltas por HPT 

depende do material que está sendo processado, da microestrutura inicial e das condições 

de processamento; 

• Geralmente, são encontrados na literatura 3 tipos de modelos de evolução da dureza vs 

deformação equivalente; 

• Foram apresentados valores típicos de dureza para diferentes materiais processados por 

HPT;   

• Foram apresentados os principais mecanismos de endurecimento; 

• O aumento de resistência mecânica tende a diminuir a ductilidade geral de materiais 

metálicos processados por SPD. 
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4. CAPÍTULO 4 - MATERIAIS E MÉTODOS 

 

4.1 Material e tratamentos térmicos 

 

Para o presente estudo foi utilizada uma liga de alumínio da série 7xxx, com a seguinte 

composição: Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu-0,2Fe-0,08Zr (% peso), denominada comercialmente como 

Al-7050. Esse material foi, anteriormente, fabricado pela técnica de spray forming, utilizando 

sucatas da liga Al-7050 recicladas. Após aplicação da técnica, a liga foi extrudada a 623 K (~ 350 

°C) utilizando uma taxa de extrusão de 13:1 (MAZZER et al., 2013a, 2013b). Do material 

extrudado, foram obtidos discos de ~10 mm de diâmetros e ~1 mm de espessura. 

 

Posteriormente, parte desses discos foi submetida a um tratamento térmico de solubilização a 

743 K (~ 470 °C) por 8 horas e resfriada em água fria (têmpera) com o objetivo de manter os 

átomos em uma solução sólida supersaturada. Para posterior processamento por HPT, as 

amostras foram então subdivididas em duas condições: após extrusão e solubilizadas. Após 

processamento por HPT, as amostras foram caracterizadas via microdureza, difração de raios x e 

microscopia eletrônica de varredura e de transmissão. A Figura 4.1 apresenta um fluxograma 

esquemático ilustrando a metodologia utilizada no presente estudo 

 

 

Figura 4.1: Fluxograma esquemático representando a metodologia utilizada na presente pesquisa. 
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4.2 Processamento por HPT 

 

Os discos de ~1 mm em espessura foram desbastados até ~0,80 mm por meio de lixas abrasivas 

de sílica e submetidos ao processo de HPT, na condição de restrição parcial de fluxo (quasi-

constrained) (FIGUEIREDO; CETLIN; LANGDON, 2011). Nas amostras extrudadas, os discos foram 

submetidos à pressão de 6 GPa e à torção de velocidade constante em 2 rpm para um total de 1/8, 

1, 5, 30, 50 e 100 voltas de HPT.  

 

No material submetido ao tratamento térmico de solubilização também foi aplicada pressão de 6 

GPa, porém as amostras foram submetidas à torção com velocidade constante de 1 rpm para um 

total de 1/8, 1, 5, 30, 50 e 100 voltas de HPT. Todas as amostras foram processadas por HPT na 

temperatura ambiente, 293 K (~ 20 °C). 

 

4.3 Medição de microdureza  

 

Para as análises de microdureza, os discos antes e após processamento por HPT foram 

desbastados superficialmente com lixas abrasivas de sílica e polidas com pasta de diamante de 1 

µm até obtenção de uma superfície lisa e brilhante. As medições de microdureza foram alcançadas 

ao longo do diâmetro do disco, em sua porção central. As medições foram realizadas por meio do 

microdurômetro modelo FM700, equipado com um indentador Vickers (Hv) sobre uma carga de 

300 gf e um tempo de medição de 10 s. Os valores de dureza em cada posição foram calculados 

como a média das medições registadas a partir de 4 indentações separadas por uma distância de 

0,15 mm destes pontos selecionados, conforme esquematizado na Figura 4.2. 

 

 

Figura 4.2: Ilustração esquemática de ¼ do disco de HPT mostrando as posições ao longo do raio do disco 

em que foram realizadas as medições de microdureza. Adaptado de (KAWASAKI; LANGDON, 2008b). 
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4.4  Caracterização microestrutural 

 

4.4.1 MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE VARREDURA 
 

A estrutura dos grãos e a composição química de precipitados e de partículas de segunda fase 

foram examinadas por microscopia eletrônica de varredura (MEV) por meio de detectores 

adicionais de difração de elétrons retro-espalhados (EBSD) e de espectroscopia de raios-x (EDS). 

As amostras foram preparadas usando o mesmo procedimento das análises por microdureza, 

porém foi adicionado um polimento adicional com sílica coloidal de 0,06 µm. No mais, foi utilizado 

o equipamento FEI Quanta 200 FEG, operado com tensão de 15 kV e equipado com um detector 

de EDS/EBSD, e as análises foram performadas nas amostras sem processamento e nas amostras 

com 1/8, 1, 30 e 100 voltas de HPT. 

 

4.4.2 MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE TRANSMISSÃO 
 

As microestruturas da liga Al-Zn-Mg-Cu foram examinadas nos discos processados por 1, 30 e 100 

rotações por meio de microscopia eletrônica de transmissão (MET) usando um microscópio FEI 

Tecnai F20 operando a 200 kV. As lamelas para análise em MET foram extraídas das bordas dos 

discos (~ 3,5 mm do centro) por meio da técnica de feixe de íons focalizados (FIB – focused ion 

beam milling), utilizando um microscópio FEI Quanta 3D FEG. As espessuras das lamelas foram 

retiradas perpendiculares às direções r e z, de modo que as observações foram realizadas ao longo 

do plano θ em todas as amostras, conforme visualizado na Figura 4.3. 

 

 

Figura 4.3: Representação das posições obtidas para análises de microestrutura da liga Al-7050. 

 

Um detector acoplado ao microscópio de transmissão foi utilizado para condução da técnica 

conhecida como ASTAR NanoMegas. Os padrões de difração de Kikuchi foram obtidos de cada 
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lamela, seguindo um padrão retangular com uma dimensão de ~5 nm, utilizados para gerar mapas 

de orientação que, posteriormente. os dados foram tratados utilizando o software MTEX 

(BACHMANN; HIELSCHER; SCHAEBEN, 2011). Importante ressaltar que os pontos não indexados 

ou mal indexados correspondiam a <10 % dos dados adquiridos. 

 

O tratamento das imagens para obtenção dos tamanhos médios dos grãos e das partículas de 

distribuição de segunda fase foram ambos medidos utilizando imagens de MET no software 

ImageJ e calculados pelo método dos interceptos (ABRAMS, 1971). 

 

4.4.3 DIFRAÇÃO DE RAIOS-X (DRX) 
 

As análises de difração de raios-x (DRX) foram realizadas utilizando um difratômetro PANalytical 

C'Pert Pro com radiação Co Kα1 (λ = 1,7890 Å). As amostras foram preparadas de acordo com o 

procedimento para obtenção das análises de microdureza. Os padrões foram obtidos ao longo da 

superfície dos discos por meio de varreduras θ-2θ, realizadas a partir de 2θ = 10-90º com tempo 

de obtenção de 3 s/passe para uma varredura angular de 0,02º/passe. Os difratogramas foram 

usados para estimar tanto o tamanho do cristalito como a densidade de discordâncias (ρ) nas 

amostras dos discos de Al-7050 usando o software Convolutional Multiple Whole Profile (CMWP) 

(RIBÁRIK, 2008). O perfil instrumental foi adquirido utilizando pó de hexaboreto de lantânio 

(LaB6). 
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5. CAPÍTULO 5 – DESENVOLVIMENTO 

 

Nesta seção, serão apresentados os dois artigos que foram desenvolvidos ao longo dessa pesquisa. 

O primeiro artigo aborda a influência do processamento de torsão sob alta pressão no 

comportamento microestrutural e mecânico da liga Al-Zn-Mg-Cu (7xxx). A novidade do estudo é 

a formação de um duplo estágio de deformação quando aplicado alto grau de deformação plástica 

severa na liga com presença de precipitados, inicialmente, distribuídos na matriz antes do 

processamento mecânico. Este trabalho foi submetido no periódico Journal of Alloys and 

Compounds em 2022, intitulado: Evidência de endurecimento em dois estágios em uma liga Al-Zn-

Mg-Cu processada por torsão sobre alta pressão (Evidence for two-stage hardening in an Al-Zn-Mg-

Cu alloy processed by high-pressure torsion). 

 

O segundo artigo apresenta a influência da estrutura inicial, previamente, submetida a tratamento 

térmico antes do processamento por HPT leva a uma redução de dureza na liga Al-Zn-Mg-Cu após 

grandes valores de deformação equivalente. O trabalho foi submetido na revista Journal of 

Materials Science, no ano de 2022, intitulado: Evidência de amolecimento em uma liga solubilizada 

de Al-Zn-Mg-Cu após processamento por até 100 voltas de torção sob alta pressão (Evidence of 

strain softening in a solution treated Al-Zn-Mg-Cu alloy after processing by up to 100 turns in high-

pressure torsion). 

 

5.1 – Evidência de endurecimento em dois estágios em uma liga Al-Zn-Mg-Cu processada 

por torção sob alta pressão 
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Resumo: Os experimentos foram conduzidos para avaliar o efeito do esforço torcional na 

evolução microestrutural de uma liga Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu contendo partículas de segunda fase 

dispersas na matriz antes da deformação. Os resultados mostram que o material apresenta dois 

estágios de endurecimento distintos e consecutivos quando processado por meio de 1/8, 1, 5, 30, 

50 e 100 voltas em torção sob alta pressão (HPT). Inicialmente, há um aumento na dureza Vickers 

de ~120 Hv, antes da deformação, para ~240 Hv, após 1 volta. Nesse primeiro estágio, o 

endurecimento ocorre, principalmente, por meio do acúmulo e do rearranjo de discordâncias em 

células finas/subgrãos. Uma condição quase estacionária é alcançada com a aplicação de mais 

deformação, ocasião em que a microdureza permanece quase constante e o tamanho do grão é de 

~140 nm até 30 voltas. Posteriormente, a microestrutura consiste em grãos ultrafinos e 

ligeiramente alongados, mas as partículas de segunda fase são continuamente fragmentadas. Essa 

fragmentação produz um novo estágio de endurecimento e o desenvolvimento de uma matriz com 

grãos altamente alongados e com um tamanho médio de ~93 nm após 100 voltas de HPT. Os 

resultados confirmam que o endurecimento em dois estágios é consistente com o endurecimento 

de Hall-Petch e o desenvolvimento do segundo estágio é atribuído à redução na mobilidade de 

contornos de grãos pela segregação de solutos. 

 

Palavras-chave: Liga de alumínio; Segregação em contornos de grãos; Características de 

endurecimento; Torção sob alta pressão; Saturação microestrutural. 

 

5.1.1 INTRODUÇÃO 
 

O alumínio puro é reconhecido como sendo um metal leve com alta formabilidade e resistência à 

corrosão, porém com baixa resistência mecânica na condição fundida. Assim, os elementos de liga 

são, geralmente, adicionados ao alumínio para melhorar suas propriedades e expandir sua gama 

de aplicações. As ligas de alumínio categorizadas dentro da série 7xxx são compostas, 

principalmente, de Al, Zn, Mg e Cu que proporcionam maior capacidade de resistência mecânica 

por meio do endurecimento por solução sólida e precipitação [1,2]. Uma maior resistência pode 

ser alcançada em ligas de alumínio por meio do processamento por deformação plástica severa 

(SPD), em que altas deformações são impostas nas amostras, promovendo o refinamento de grãos 

até ordens nanométricas [3–6]. No procedimento de SPD por torção sob alta pressão (HPT), os 

discos são comprimidos entre cilindros maciços e, posteriormente, são submetidos a esforço de 

torção através da rotação de um cilindro a uma velocidade constante [6–8]. Essa técnica é 

especialmente, mais viável porque tem a capacidade de produzir materiais com tamanhos de 

grãos excepcionalmente pequenos [9,10] e com uma grande fração de contornos de grãos com 

altos ângulos de desorientação [11]. 
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Uma grande variedade de ligas de Al-Zn-Mg-Cu foi processada com sucesso pelas técnicas de SPD 

pelo uso dos procedimentos de prensagem em canal angular (ECAP) [12–21], deformação por 

fricção (FSP) [22–26] e deformação sobre alta pressão (HPT) [14,15,27–35]. Essas ligas 

apresentam rápida cinética de envelhecimento, mesmo a baixas temperaturas homólogas, o que 

reduz drasticamente a sua trabalhabilidade. Portanto, o ECAP, geralmente, é realizado, 

imediatamente, após um tratamento de solução para ligas de alumínio processadas à temperatura 

ambiente, o que permite o processamento por 1-2 passagens sem produzir qualquer fratura no 

material [12,13]. Passes adicionais podem ser impostos aos tarugos de Al sem a introdução de 

qualquer fratura, seja pelo processamento em temperatura ambiente usando uma pressão 

contrária de ~180 MPa [36], seja usando temperaturas de processamento mais altas [14,15,37]. 

 

A fratura devido à precipitação não é um grande problema durante a técnica de FSP, pois as altas 

taxas de deformação, inerentes a essa técnica, promovem um grande aumento na temperatura da 

peça de trabalho durante o processamento [22]. No entanto, esse aumento de temperatura acelera 

a cinética de recuperação e dificulta o nível de refinamento de grãos após o FSP [22–26]. A 

imposição de pressões hidrostáticas elevadas durante o processamento de HPT [38,39] impede a 

fratura do material, o que permite uma adaptação das microestruturas com grãos 

nanoestruturados, mesmo quando se processam metais com baixa trabalhabilidade [40–43]. Além 

disso, foi demonstrado através de experimentos e de modelagem que o aumento da temperatura 

em discos de HPT é limitado e pode ser ainda mais reduzido usando cilindros maiores ou 

velocidades de rotação menores [44–46]. Assim, o uso do HPT oferece uma rota mais eficaz para 

produzir estruturas de grãos ultrafinos (UFG) sem prejudicar a integridade das amostras. 

 

Em estudos recentes, uma liga de Al-5,6%Zn-2,5%Mg-1,6% (Al 7075) foi submetida ao 

processamento por HPT por duas rotas diferentes [15,47]. No primeiro conjunto de experimentos, 

a liga foi recozida e, posteriormente, processada por HPT até uma aparente saturação de dureza. 

Por um lado, após 10 voltas, o metal exibiu grãos quase equiaxiais, com um tamanho médio de 

~500 nm e uma dureza de saturação de ~230 Hv. Por outro lado, na segunda rota, a mesma liga 

foi submetida a 8 passes de ECAP antes do HPT. Isso levou aos maiores endurecimento e 

refinamento de grãos, de modo que, após 20 voltas, a liga exibiu uma dureza média de ~270 Hv e 

um tamanho de grão de ~200 nm. Portanto, o tamanho mínimo de grão e o nível de resistência 

mecânica, alcançados em ligas de Al-Zn-Mg-Cu por meio de HPT, parecem depender da história 

termomecânica anterior ao processamento. 
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Existem várias investigações demonstrando que fenômenos como fragmentação de fase, 

segregação de solutos nos contornos de grãos e precipitação dinâmica podem ocorrer em ligas 

complexas de Al após altos níveis de deformação e a temperaturas homólogas baixas durante o 

processamento por SPD [31,48–53]. A presença de precipitados nanométricos e de segregação de 

solutos tende a dificultar a migração dos contornos de grãos e, assim, promover refinamento 

adicional em ligas processadas por SPD [48,54,55]. Deve-se notar também que esses metais, 

potencialmente, tendem à apresentar estabilidade microestrutural superior devido à 

estabilização dos contornos de grãos, conforme relatado, recentemente, para diferentes ligas de 

Al [56–59]. 

 

Embora existam numerosos estudos examinando a influência do processamento do HPT na 

evolução microestrutural em ligas de Al-Zn-Mg-Cu, esses estudos, geralmente, submetem as peças 

ao máximo de ~10-20 voltas de HPT, de modo que o metal possa não ter atingido ainda um estado, 

verdadeiramente, saturado [14,15,27–34]. Nessas investigações, as ligas de Al exibem um único 

estágio de endurecimento, descrito por um modelo de endurecimento convencional conhecido 

como endurecimento sem recuperação [60], amplamente reportado para diversos metais 

processados e por diferentes técnicas de SPD a baixas temperaturas homólogas [61]. No entanto, 

estudos recentes demonstram que as ligas de Al podem atingir uma nova condição metaestável e 

exibem resistência mecânica superior após o processamento de HPT, impondo deformações muito 

grandes [62,63]. 

 

Assim, a presente pesquisa foi planejada para investigar a influência do esforço torcional na 

evolução microestrutural e no comportamento mecânico de uma liga de Al-Zn-Mg-Cu com 

dispersão de precipitados finos antes do processamento por HPT (como extrudado). Para 

desencadear as transformações associadas à redistribuição das partículas de segunda fase, o 

processamento por HPT foi conduzido na temperatura ambiente até um total de 100 revoluções, 

a fim de avaliar criticamente se as condições propostas promovem um refinamento na estrutura 

de grãos e a maior resistência mecânica. 

 

5.1.2 MATERIAIS E MÉTODOS 
 

Uma liga comercial Al 7050 com composição nominal de Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu-0,2Fe-0,08Zr (em 

%peso) foi utilizada neste estudo. A liga foi fabricada a partir de cavacos de usinagem de Al 7050, 

reciclados por meio da técnica de spray forming seguida de extrusão a 623 K numa relação de 13:1 

[1,64]. Discos com diâmetros de ~10 mm e espessuras de ~1 mm foram usinados a partir do 

material extrudado e foram processados por HPT na temperatura ambiente por meio de cilindros 



73 
 

 

com restrição parcial (quasi-constrained anvils) [44,65,66]. As peças de trabalho foram, 

inicialmente, comprimidas dentro dos cilindros até atingir uma pressão nominal inicial de ~6,0 

GPa. Posteriormente, o cilindro inferior foi rotacionado a uma velocidade constante de ~2 rpm 

para um total de 1/8, 1, 5, 30, 50 e 100 revoluções. 

 

As amostras processadas por HPT foram lixadas com papéis abrasivos e polidas com pasta de 

diamante de 1 μm para examinar as distribuições de microdureza ao longo da seção média dos 

planos paralelos às superfícies inferior e superior de cada disco. As medidas de dureza foram 

registradas usando um microdurômetro FM700 equipado com um indentador Vickers sob uma 

carga constante de 300 gf e com um tempo de permanência de 10 s. A microdureza Vickers foi 

avaliada em todo o diâmetro de cada amostra por meio do procedimento descrito anteriormente 

[67]. Os valores de dureza em cada posição foram calculados como a média das medidas 

registradas a partir de 4 marcações separadas por 0,15 mm dos pontos selecionados. Idêntica 

metodologia foi utilizada para avaliar a microdureza ao longo do diâmetro do material extrudada, 

correspondente a condição inicial (sem processamento). 

 

As microestruturas da liga Al-Zn-Mg-Cu foram examinadas por microscopia eletrônica de 

varredura (MEV) utilizando um microscópio FEI Quanta 200 FEG (Field Emission Gun) operado a 

15 kV e equipado com um detector PEGASUS EDS/EBSD integrado. A preparação da amostra 

envolveu o mesmo procedimento utilizado para as análises de microdureza, incluindo polimento 

adicional com 0,06 μm de sílica coloidal. As observações foram realizadas na seção central do disco 

não processado e em amostras submetidas a 1/8, 1, 30 e 100 voltas de HPT. O tamanho e a 

distribuição de microcavidades e de precipitados foram avaliados no centro e na borda das ligas 

processadas por HPT, conforme indicado na Figura 5.1. Além disso, foi utilizada espectroscopia de 

raios X por dispersão de energia (EDS) para estimar o número de elementos na matriz Al e 

partículas de segunda fase. 
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Figura 5.1: Ilustração esquemática das posições de amostragem associadas às análises microestruturais 

realizadas nos discos da liga Al 7050 

 

As estruturas de grãos nos discos processados por 1, 30 e 100 rotações foram examinadas por 

microscopia eletrônica de transmissão (MET) em se utilizando um microscópio FEI Tecnai F20 

operado a 200 kV. Foram extraídas lamelas das bordas do disco por meio de fresamento de feixe 

de íons focalizados no microscópio FEG FEI Quanta 3D. As espessuras dessas lamelas situavam-se 

perpendiculares às direções r e z, conforme Figura 5.1, de modo que as observações foram 

realizadas no plano θ para todas as amostras. Os mapas de orientação foram registrados no MET, 

utilizado ACOM (Automatic Crystallographic Orientation Mapping) sobre o sistema ASTAR 

NanoMegas. Padrões de difração de Kikuchi (TKD) foram coletados em cada lamela seguindo um 

padrão retangular com um passo de 5 nm. Esses padrões foram usados para gerar mapas de 

orientação após um procedimento de limpeza, incluindo remoção de dados mal indexados e 

dilatação de grãos usando o software MTEX [68]. Os pontos não indexados e não indexados 

corresponderam a <10 % dos dados adquiridos. 

 

As análises de difração de raios X (DRX) foram realizadas utilizando um difratômetro PANalytical 

C'Pert Pro com radiação Co Kα1 (λ = 1,7890 Å). Os padrões de DRX foram registrados ao longo das 

superfícies dos discos por meio de varreduras θ-2θ, realizadas a partir de 2θ = 10-90°, mediante 

passo de tempo de 3 s e um incremento angular de 0,02°/passo. Os difratogramas foram utilizados 

para estimar tanto o tamanho do cristalito quanto a densidade de discordâncias (ρ) no software 

Convolutional Multiple Whole Profile (CMWP) [69]. O perfil instrumental foi adquirido com pó de 

hexaboreto de lantânio (LaB6). 

 

5.1.3 RESULTADOS EXPERIMENTAIS 

5.1.3.1 Microdureza 
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A Figura 5.2 mostra a variação da microdureza Vickers em função da distância dos centros dos 

discos de Al-Zn-Mg-Cu após o processamento por até 100 voltas de HPT. Observa-se que a liga não 

processada exibe uma distribuição uniforme de dureza com valores na faixa de ~120-130 Hv e 

que após 1/8 de volta, a microdureza aumenta em toda a superfície do disco e atinge valores de 

>200 Hv em raios > 4 mm. 

 

 

Figura 5.2: Variação da microdureza Vickers em relação a distância dos centros do disco para as amostras 

de Al 7050 no estado inicial e após processamento por HPT. 

 

A distribuição de dureza torna-se mais heterogênea após uma volta de HPT com a microdureza 

Vickers variando de ~180 a ~250 Hv no centro e na borda do disco, respectivamente. No entanto, 

para deformações adicionais, não há aumento aparente nos valores de dureza na borda da liga 

após um aumento no número de rotações de 1 para 5. Isso é consistente com experimentos 

anteriores realizados com uma liga Al 7075, que mostraram uma saturação de dureza aparente 

após o processamento através de 5-10 voltas [14,33]. 

 

Apesar dessa saturação aparente, é observado que a microdureza Vickers aumenta 

significativamente após 30 rotações, de modo que valores de ~270 Hv são registrados na borda 

do disco. O processamento para 50 voltas leva ao endurecimento adicional na liga e, finalmente, 

produz uma condição de saturação razoável. Assim, o metal processado por 50 rotações de HPT 

atinge uma dureza máxima de ~290 Hv na área da borda e esse valor de dureza se estende às 

posições radiais internas após 100 voltas, embora, nessa condição, valores inferiores a 250 Hv 

permaneçam evidentes no centro do disco. 
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5.1.3.2 Evolução das partículas de segunda fase 

 

A microestrutura da liga Al 7050 antes do processamento por HPT foi analisada por MEV e os 

resultados representativos são exibidos na Figura 5.3. A imagem de elétrons secundários (SE) na 

Figura 5.3 (a) revela a presença de microcavidades que têm até centenas de micrômetros de 

comprimento dentro do disco não processado. Essas cavidades são, geralmente, características de 

metais fabricados pelo processo de spray forming e não foram, totalmente, fechadas pela extrusão 

subsequente. O exame com elétrons retroespalhados (BSE) mostra partículas de segunda fase na 

liga extrudada, conforme indicado em duas ampliações na Figura 5.3 (b) e (c). A composição média 

dessas estruturas foi estimada através de várias medidas de EDS que permitiram sua classificação 

em duas categorias separadas. 

 

 

Figura 5.3: Micrografias de MEV mostrando a distribuição de microcavidades e partículas de segunda fase 

ao longo da superfície de um disco Al 7050, imediatamente, antes do processamento de HPT: (a) imagem 

de elétrons secundários (SE), (b, c) imagens de elétrons retroespalhados (BSE) em duas ampliações 

diferentes. 
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O primeiro grupo corresponde as fases grosseiras com alguns micrômetros de tamanho, 

localizadas, essencialmente, nos contornos de grãos, nos quais essas partículas exibem um 

contraste brilhante e têm uma estequiometria semelhante aos intermetálicos Al2CuMg, conforme 

estudos anteriores [1,64]. Existem também algumas fases com gradientes de cor mostrando 

contraste escuro em suas áreas internas e região brilhante por fora. Foi revelado por meio de 

medições por EDS que essas áreas escuras são ricas em Fe e têm uma composição com uma 

estreita semelhança com os compostos Al7Cu2Fe, ao passo que as áreas brilhantes são ricas em Cu. 

 

O segundo grupo corresponde a precipitados de MgZn2 finamente dispersos que apresentam 

formas semelhantes a agulhas ou a placas com um comprimento médio de ~120 nm. Essas 

partículas cobrem a maior parte dos contornos de grãos e são, uniformemente, distribuídas 

dentro dos grãos, exceto para as zonas livres de precipitados, como evidenciado na Figura 5.3 (c). 

A ocorrência de nucleação heterogênea no metal extrudado permitiu uma fácil identificação dos 

contornos de grãos. Assim, o tamanho do grão da liga Al na condição inicial foi estimado em ~20 

μm usando o método de diâmetro de círculo equivalente no software Image J. 

 

As microestruturas da liga de Al 7050 processadas por 1/8, 1, 30 e 100 voltas foram examinadas 

por MEV em imagens obtidas por BSE nos centros e bordas dos discos HPT, conforme mostrado 

na Figura 5.4 e Figura 5.5, respectivamente. A análise da Figura 5.4 (a) revela a existência de 

cavidades alongadas no centro da amostra processada por 1/8 de volta e, nessa fase, as 

microcavidades têm até dezenas a centenas de micrometros de comprimento. Após uma 

revolução, há uma redução no número de cavidades e elas tendem a se alinhar paralelamente à 

direção tangencial, tornando os vazios estreitamente espaçados em vez de fissuras estendidas e 

ramificadas. O tamanho e a fração de área das cavidades diminuem após 30 voltas de HPT, mas 

alguns vazios permanecem visíveis mesmo após 100 rotações. Ambos os tipos de intermetálicos 

permaneceram visíveis nas amostras, mas os precipitados de MgZn2 se tornaram, essencialmente, 

indistinguíveis nas imagens de MEV. 
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Figura 5.4: Imagens de BSE obtidas no centro de discos Al 7050 processadas por (a) 1/8, (b) 1, (c) 30 e (d) 

100 voltas de HPT à temperatura ambiente. 

 

 

Figura 5.5: Imagens de BSE obtidas em diferentes ampliações nas bordas dos discos da liga Al 7050 

processados por (a, b) 1/8, (c, d) 1, (e, f) 30 e (g, h) 100 voltas de HPT. 
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Da Figura 5.5, observa-se que a eliminação de microcavidades através do processamento de HPT 

é mais eficaz nas bordas dos discos. Após 1/8 de volta, há menos fissuras nas regiões mais radiais 

do disco e, mesmo no estágio inicial do processamento, as cavidades já estão alinhadas 

paralelamente à direção tangencial. Essas cavidades alongadas são, gradualmente, fechadas com 

esforço crescente e se transformam em matrizes de finos vazios. Em seguida, os microvazios se 

alinham com a direção de cisalhamento no metal processado por uma volta (Figura 5.5 (c)) e 

exibem uma distribuição aleatória após 30 voltas. 

 

A ausência de partículas de MgZn2 nas imagens de BSE próximas às bordas do disco do lado direito 

da Figura 5.5 é compatível com a dissolução de precipitados durante o processamento por HPT, 

fenômeno documentado, anteriormente, para uma liga Al 7075 submetida a HPT em condições 

semelhantes [31,50]. Um exame da Figura 5.5 também revela que os intermetálicos, inicialmente, 

grosseiros são, gradualmente, fragmentados com um número crescente de voltas e isso também 

foi documentado em vários estudos anteriores para grandes partículas de segundas fases em ligas 

Al processadas por SPD [18,27,70–72]. Esse processo é mostrado na Figura 5.5 (b) e (d) em que 

as partículas finas se desprendem dos intermetálicos maiores. 

 

Para cada condição de processamento, o tamanho médio dos intermetálicos foi estimado a partir 

de medições dos diâmetros equivalentes de >100 partículas nas imagens de BSE obtidas nas 

bordas do disco e esses resultados são apresentados no histograma da Figura 5.6. Observa-se que 

as fases grosseiras na liga extrudada exibem um diâmetro médio de ~5 μm e são reduzidas para 

~4 μm após uma volta. Deformações adicionais levam à fragmentação de partículas, de modo que 

essas fases exibem diâmetros de ~1 μm e ~600 nm após 30 e 100 rotações de HPT, 

respectivamente. 
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Figura 5.6: Histogramas mostrando os diâmetros médios de partículas de segunda fase para discos da liga 

Al 7050 processados através de diferentes números de voltas de HPT. 

 

A Figura 5.7 apresenta os padrões de difração de raios X juntamente com gráficos dos tamanhos 

estimados de cristalitos e de densidades de discordâncias (ρ) em função do número de voltas para 

discos de Al 7050 processados por até 100 voltas de HPT. O difratograma do metal extrudado 

mostra vários picos associados aos precipitados de MgZn2. Ele também exibe dois picos 

originários de reflexões de planos de rede de Al2CuMg e um pico dificilmente distinguível a 2θ ≈ 

40° que foi indexado como Al7Cu2Fe. Essas análises são consistentes com a microestrutura 

observada na Figura 5.3 e com experimentos anteriores [1]. Além disso, todos os picos associados 

às segundas fases estão ausentes nos perfis de raios-X da liga processada por HPT, o que sugere 

diminuição significativa em seu tamanho ou mesmo dissolução desses precipitados. 
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Figura 5.7: (a) Padrões de difração de raios X e (b) gráficos de tamanho de cristalito e de densidade de 

discordâncias em função do número de voltas para discos da liga Al 7050 submetidos até 100 voltas de 

processamento por HPT. 

 

5.1.3.3 Evolução da estrutura de grãos 

 

A Figura 5.7(b) demonstra que o metal processado por 1 volta exibe um tamanho médio de 

cristalito, ponderado por área de ~70 nm e, consequentemente, é reduzido para ~40 nm após 5 

voltas, quando parece se estabilizar. Essa tendência de redução no tamanho do cristalito é então 

restabelecida após 30 voltas, de modo que a liga de Al 7050 exibe um tamanho de cristalito <30 

nm após 100 rotações. A liga extrudada exibe uma densidade de discordância de ~3,1 × 1013 m-2, 

no entanto, a densidade aumenta em mais de uma ordem de magnitude e atinge um valor de ~5,8 

× 1014 m-2 após 5 revoluções. Posteriormente, os valores de ρ permanecem, praticamente, 
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inalterados até 30 voltas de HPT, quando novamente mostram uma tendência ascendente com ρ 

≈ 6,6 × 1014 m-2 após 100 revoluções.  

 

As estruturas dos grãos da liga Al 7050 foram examinadas por meio de varreduras de TKD 

realizadas em áreas localizadas a ~3,5 mm dos centros de cada disco. A Figura 5.8 mostra mapas 

de orientação da liga Al-Zn-Mg-Cu processada por 1, 30 e 100 voltas, respectivamente. Os 

contornos de grãos de alto ângulo (HAGBs) com ângulos de desorientação >15° são delineados em 

preto e os contornos de grãos de baixo ângulo (LAGBs) são coloridos em vermelho. 

 

 

Figura 5.8: Mapas de orientação da liga Al 7050 processada por (a) 1, (b) 30 e (c) 100 voltas de HPT na 

temperatura ambiente. 

 

Da Figura 5.8 (a), resta claro que o metal processado por uma volta HPT apresenta grãos 

alongados com muito poucos subgrãos no seu interior. Após 30 revoluções, há uma matriz 

homogênea de grãos com proporções muito mais baixas e apenas alguns LAGBs restantes. É 

surpreendente notar também que os grãos da liga processada através de 100 voltas são ainda 

mais refinados e se tornam mais alongados em uma única direção. 

 

A Figura 5.9 mostra histogramas (a) da distribuição dos diâmetros dos grãos por área e (b) os 

ângulos de desorientação para o material processado por HPT. Por conveniência, os valores do 

tamanho de grão ponderado por área, d, os eixos de grãos maiores e menores e as frações de 

HAGBs são resumidos naTabela 5.1. Os resultados mostram que grãos com alta razão de aspecto 

constituem a maior parte da microestrutura após o processamento por uma volta. No entanto, há 

uma população menor de grãos ultrafinos nos limites das estruturas grosseiras e esses exibem 

tamanhos comparáveis aos posteriores a 30 voltas. 
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Figura 5.9: Histogramas (a) dos diâmetros dos grãos por área e (b) os ângulos de desorientação para a liga 

Al 7050 processada por 1, 30 e 100 voltas de HPT: a curva sólida em (b) mostra a distribuição 

convencional de Mackenzie. 

 

Tabela 5.1: Tamanho de grão, valores médios dos eixos de grãos menores e maiores, razão de aspecto e 

fração de HAGBs para uma liga Al 7050 processada por diferentes revoluções de HPT. 

 

*Área-ponderada 

 

Uma inspeção da Figura 5.9 (a) revela que a distribuição dos diâmetros dos grãos é menos 

dispersa após 30 rotações e é deslocada para tamanhos de grãos menores. Há uma redução 

significativa nas proporções dessas estruturas que foram refinadas para d ≈ 140 nm. Isso é 

compatível com experimentos anteriores em ligas de Al-Zn-Mg-Cu, nos quais grãos, 

aproximadamente, equiaxiais com tamanhos médios de ~120-310 nm foram obtidos por meio do 

processamento por HPT [15,29–33]. Após 100 voltas, a liga exibe um tamanho médio de grão de 

~93 nm, as estruturas de grãos tornam-se mais alongadas e exibem uma proporção comparável à 

medida ao longo das seções transversais de discos de Ta processados por HPT até a saturação 

microestrutural a uma temperatura homóloga de ~0,2 [73,74]. 

 

Os resultados na Figura 5.9 (b) e da Tabela 5.1 demonstram que a liga Al 7050 continua a 

apresentar uma grande fração de LAGBs (~35%) após uma volta de HPT. Se por um lado, essa 
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fração diminui para ~13 % após 30 voltas e o histograma correspondente aos ângulos de 

desorientação mostra uma semelhança mais próxima com a distribuição padrão de Mackenzie 

[75], delineada pela curva sólida na Figura 5.9 (b), por outro lado, a deformação adicional até 100 

voltas promove um aumento na fração de LAGBs, especialmente evidente para ângulos <6°. Deve-

se notar também que Figura 5.9 (b) mostra uma grande fração de contornos com ângulos de 

desorientação de 60° após o processamento através de 100 voltas. Assim, a fração desses limites 

aumenta com o aumento do esforço torcional, sugerindo o desenvolvimento de maclas coerentes 

Σ3 60° <111> [76,77]. 

 

A Figura 5.10 exibe imagens de campo claro e de alta resolução de MET das microestruturas nas 

bordas dos discos da liga Al 7050 processadas por 1, 30 e 100 voltas de HPT. A Figura 5.10 (a) 

mostra a presença de emaranhados de discordâncias dentro de grãos alongados para a liga 

processada por uma volta. Na Figura 5.9 (b), essas estruturas evoluem para grãos quase equiaxiais 

após 30 revoluções e posterior deformação promove o desenvolvimento de grãos nanométricos 

com alta razão de aspecto, como apresentado na Figura 5.9 (d). Esses grãos são, particularmente, 

livres de defeitos internos, embora alguns deslocamentos isolados sejam visíveis nas imagens de 

MET. 

 

Uma inspeção ampliada revela que alguns dos contornos de grãos no disco processado por 30 

voltas exibem um contraste escuro, conforme demonstrado na Figura 5.10 (c). A quantidade de 

contornos que aparecem escuros aumentam após o processamento em 100 rotações e alguns 

domínios nanométricos aparecem dentro das microestruturas dos discos deformados, como é 

evidente na Figura 5.10 (e) e (f). Essas características sugerem a ocorrência de segregação e 

precipitação nos contornos de grãos durante o processamento por HPT, conforme relatado 

também para ligas similares processadas em SPD [37,48,50]. 
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Figura 5.10: Imagens de MET em diferentes ampliações mostrando detalhes das estruturas de grãos da 

liga Al 7050 processadas por (a) 1, (b, c) 30 e (d, e, f) 100 voltas de HPT 

 

5.1.4 DISCUSSÃO 

5.1.4.1 Efeito dos parâmetros de SPD na resistência mecânica da liga Al-Zn-Mg-Cu 

 

Este estudo demonstra que o processamento de uma liga de Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu (Al 7050) por 

meio da técnica de HPT leva a uma sequência complexa de mudanças estruturais, incluindo o 

fechamento de cavidades internas e fragmentação concomitante de precipitados e refinamento de 

grãos. Em última análise, a liga submetida a 100 voltas de HPT exibe uma matriz homogênea de 
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grãos com um tamanho médio, excepcionalmente, pequeno de ~93 nm. Isso contribui para a 

obtenção de uma excelente resistência mecânica, como é comprovado pela dureza, notavelmente, 

alta de ~290 Hv na liga processada por HPT. 

 

Para visualizar a influência do processamento de HPT na resistência mecânica e no nível de 

refinamento de grãos em ligas de Al-Zn-Mg-Cu, o tamanho mínimo de grão alcançado em 

diferentes estudos e os valores de dureza correspondentes estão listados na Tabela 5.2, 

juntamente com informações sobre as composições e o processamento termomecânicos das ligas. 

Para além do processamento de HPT [14,15,27–34], os dados incluem também materiais tratados 

por ECAP [12,13,36] e FSP [22–26]. 

 

Tabela 5.2: Resultados de tamanho de grão e dureza Vickers em ligas de Al-Zn-Mg-Cu após processamento 

por SPD. 

Composição 
da liga  
(%peso) 

Condição 
inicial 

Procedimento 
de SPD 

Tamanho 
grão 
(µm) 

Microdu
reza 
Vickers 
(Hv) 

Referências 

Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu 
(Al 7050) 

Spray forming + extrusão a 
623 K  

HPT: 6 GPa, RT, 100 voltas ~0,09 289 Este estudo 

Al-9,4Zn-2,5Mg-2,5Cu 
(Al 7136) 

Solubilização a 743 K + 
envelhecimento a RT por 
10 min 

HPT: 6 GPa, RT, 2 voltas ~0,10 256 
 (DUAN et al., 

2010b) ECAP+ HPT: 6 GPa, RT, 2 voltas ~0,04 279 

Al-8,1Zn-2,2Mg-2,3Cu 
(Al 1965) 

Solubilização a 733 K HPT: 6 GPa, RT, 10 voltasa
 ~0,08 270 

(MARKUSHEV 

et al., 2018b) 

Al-6,3Zn-2,4Mg–2,3Cu 
(Al 7150)  

Solubilização a 748 K  
por 45 min 

HPT: 4 GPa, RT, 1 volta ~0,15 213 (GHOSH; GAO; 
STARINK, 2012b) HPT: 6 GPa, RT, 5 voltas ~0,12 227 

Al-6,1Zn-2,8Mg-1,0Cu 
(Al 7075) 

Solubilização a 748 K por 1 
h  

HPT: 5 GPa, RT, 10 voltas ~0,07 228 (STOLYAROV 

et al., 1997b) HPT: 5 GPa, RT, 10 voltas ~0,07 285b 

Al-6,0Zn-2,5Mg-1,8Cu 
(Al 7475) 

Solubilização a 748 K  HPT: 5 GPa, RT, 10 voltas ~0,09 267 
(SITDIKOV et 

al., 2012) 

Al-5,9Zn-2,5Mg-1,4Cu 
(Al 7075) 

Homogeneização a 753 K  
por 5 h  

HPT: 6 GPa, RT, 10 voltasa ~0,16 280 (ZHANG et al., 

2019b) HPT: 6 GPa, 473 K, 10 voltasa ~0,26 197 

Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu 
(Al 7075) 

T6c + envelhecimento a 
553 K por 5 h 

HPT: 6 GPa, RT, 5 voltas ~0,12 220 
(GARCÍA-

INFANTA et al., 

2009b) 

Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu 
(Al 7075) 

Recozimento a 753 K por 
1h 

HPT: 6 GPa, RT, 5 voltas ~0,25 221 

(SABBAGHIANRA
D; KAWASAKI; 
LANGDON, 
2012b) 

Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu 
(Al 7075) 

Recozimento a 753 K por 
1h 

ECAP: ϕ = 110°, 473 K, 4 passes, rota 

Bc + HPT: 6 GPa, RT, 20 voltas 
~0,31 246 

(SABBAGHIANRA
D; LANGDON, 
2014b) 

Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu 
(Al 7075) 

Recozimento a 753 K por 
1h 

ECAP: ϕ = 110°, 473 K, 8 passes, rota 

Bc + HPT: 6 GPa, RT, 20 voltas 
~0,20 265 

(SABBAGHIANRA
D; LANGDON, 
2015b) 

Al-8,9Zn-2,6Mg-2,3Cu 
(Al 7A60) 

Recozimento a 693 K por 
2h 

ECAP: ϕ = 90°, 623 K, 4 passes, rota 

Bc 
~1,0 138

d
 

(XUE et al., 

2019) 

Al-5,7Zn-2,6Mg-1,5Cu 

(Al 7075)
 e

 

Solubilização a 743 K  
por 1 h 

ECAP: ϕ = 90°, RT, 3 passes, rota Bc ~0,30 210 

(SHAERI et al., 

2016) 

ECAP: ϕ = 90°, 393 K, 3 passes, rota 

Bc 
~0,45 228 

ECAP: ϕ = 90°, 423 K, 4 passes, rota 

Bc 
~0,70 197 
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ECAP: ϕ = 90°, 453 K, 4 passes, rota 

Bc 
~1,0 171 

Al-5,7Zn-1,9Mg-0,35Cu  
Solubilização a 743 K  
por 0,5 h 

ECAP: ϕ = 90°, 473 K, 4 passes, rota 

Bc 
~0,30 ~116 

(GUBICZA et 

al., 2007) ECAP: ϕ = 90°, 473 K, 4 passes, rota 

Bc + envelhecimento a RT por 7 dias 
~0,30 ~158 

Al-5,7Zn-2,4Mg-1,8Cu 
(Al 7010) 

Solubilização a 743 K  
por 3 h 

ECAP: ϕ = 90°, RT, 1 passe ~0,15 200 
(EL-DANAF, 
2011) 

Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu 
(Al 7075) 

Solubilização a 753 K  
por 5 h 

ECAP: ϕ = 90°, RT, 2 passes, rota Bc ~0,25 201 (ZHAO et al., 

2004b) ECAP: ϕ = 90°, RT, 2 passes, rota Bcf ~0,21 195 

Al-5,9Zn-2,3Mg-1,4Cu 
(Al 7075) 

Solubilização a 753 K  
por 6 h 

FSP: 720 rpm, IPCg, 65 mm min-1 ~2,4 157 (KUMAR et al., 

2018) FSP: 720 rpm, NACh, 65 mm min-1 ~4,7 131 

Al-5,9Zn-2,3Mg-1,4Cu 
(Al 7075) 

T651i FSP: 720 rpm, 85 mm min-1 ~3,2 138 
(KUMAR et al., 

2017b) 

Al-5,7Zn-2,5Mg-1,6Cu 
(Al 7075) 

T651i FSP: 1070 rpm, 50 mm min-1 ~3,8 123 
(PATEL; 
BADHEKA; 
KUMAR, 2016) 

Al-5,4Zn-2,3Mg-1,6Cu 
(Al 7075) 

T6c FSP: 500 rpm, 100 mm min-1 ~6,1 103 
(HARATI et al., 

2019) 

Al 7075 T6c FSP: 1500 rpm, 2000 mm min-1 ~1,6 169 
(ZHANG et al., 

2018) 
adiâmetro do disco de 20 mm. 
bAs medidas de dureza foram realizadas na liga processada por HPT após envelhecimento natural em temperatura 
ambiente por 20 dias. 
cO tratamento T6 refere-se ao aquecimento a 753-778 K durante 10 min + têmpera em água + envelhecimento a 423 K 
durante 16-24 h. 
dEstimado usando a dureza Vickers [MPa] ≈ 3 × Tensão de escoamento [MPa]. 
eUma contrapressão de 180 MPa foi utilizada durante o processamento por ECAP. 
fO tarugo processado por ECAP foi aquecido até ~413 K usando uma taxa de aquecimento de 5 K min-1. 
gIPC: Sistema de resfriamento criogênico. 
hNAC: Refrigeração a ar normal. 
iApós o tratamento térmico T6, o material é deformado até deformações nominais de 1-3%. 
 

Uma análise dos resultados apresentados na Tabela 5.2 demonstra que, em geral, estruturas de 

grãos mais finos e maiores valores de dureza são alcançados em ligas de Al-Zn-Mg-Cu processadas 

usando HPT, seguidas de ECAP e FSP, respectivamente. Após processamento por FSP, essas ligas 

exibem tamanhos de grãos de ~1,6 a 6,1 μm e isso independe das condições de processamento. 

Essa é uma consequência direta do aumento significativo da temperatura das amostras de Al 

durante o FSP, que pode exibir incrementos de temperatura da ordem de ~700 K [22]. Vale a pena 

notar também que as tentativas de incorporar um sistema de resfriamento criogênico [22] no 

aparelho FSP e a aplicação de uma velocidade transversal de ~2000 mm min-1 [26] geraram com 

sucesso estruturas de grãos mais finas, embora os tamanhos de grãos permanecessem dentro da 

faixa de micrômetros. 

 

Também pode ser mostrado na Tabela 5.2 que há relatos de granulometria entre ~0,15 a ~1 μm 

e valores de dureza entre ~116-228 Hv para ligas de Al-Zn-Mg-Cu processadas por ECAP. Essa 

ampla gama de tamanhos de grãos é uma consequência da variedade de condições de 

processamento e, especialmente, das diferentes temperaturas de processamento homólogas. 

Segue-se desses conjuntos de dados que temperaturas mais baixas levam, consistentemente, à 
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formação de estruturas de grãos mais finas, mas não necessariamente a valores mais altos de 

dureza porque mecanismos adicionais, como o endurecimento por precipitação, contribuem para 

as maiores resistências observadas nos metais processados por ECAP. 

 

O processamento por HPT quebra a barreira para a obtenção de grãos nanométricos em ligas de 

Al-Zn-Mg-Cu porque as tensões de compressão hidrostática associadas a essa técnica tornam 

possível atingir altas deformações durante o processamento em temperatura ambiente sem 

introduzir qualquer fratura no material. Os valores médios de dureza relatados na Tabela 5.2 após 

processamento por HPT varia entre ~197 Hv para uma liga de Al 7075 processada a 473 K [31] a 

~285 Hv após o processamento em temperatura ambiente e permitindo o envelhecimento natural 

por 20 dias [34], no qual este último valor é semelhante à dureza de ~289 Hv observada para a 

liga Al após o processamento por 100 voltas no presente estudo. Os tamanhos de grãos do 

processamento por HPT variam na Tabela 5.2 de ~0,31 µm em uma liga Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu 

[14] a ~0.04 μm em uma liga Al-9,4Zn-2,5Mg-2,5Cu [27], na qual ambos os materiais foram 

processados por uma combinação de ECAP e HPT. 

 

Está estabelecido na literatura que o endurecimento por contornos de grãos a baixas 

temperaturas homólogas pode ser expresso em termos da relação Hall-Petch [78,79] pela qual a 

dureza Vickers, H, e o tamanho do grão, d, são dados pela Equação 5.1: 

 

𝐻 = 𝐻0 + 𝑘𝑑−1 2⁄  Equação 5.1 

em que k e 𝐻0 são constantes do material. A fim de avaliar a importância desse mecanismo de 

endurecimento na resistência mecânica das ligas Al-Zn-Mg-Cu processadas por SPD, a 

microdureza Vickers é plotada na Figura 5.11 em função de d1/2 para a liga Al 7050 processada 

por 1, 30 e 100 voltas de HPT no presente estudo e, além disso, existem pontos de dados de ligas 

de Al processadas por SPD com composições semelhantes. 

 

A partir da Figura 5.11, há uma tendência geral de aumento da dureza Vickers com uma redução 

no tamanho do grão. Os pontos de dados experimentais encontram-se muito próximos de uma 

única linha para ligas de Al-Zn-Mg-Cu quando os tamanhos de grãos estão acima de ~1 μm, 

coloridos em vermelho para destacar que o processamento foi realizado em altas temperaturas e 

correspondem a ligas de Al com teores de Zn dentro do intervalo de 5,4-5,7% processadas por FSP 

ou ECAP a temperaturas elevadas. No entanto, deve-se ter especial cuidado para analisar as 

tendências apresentadas na Figura 5.11, pois os mecanismos adicionais de endurecimento, como 

o endurecimento por precipitação e a quantidade de discordâncias podem atuar, 

simultaneamente, com o endurecimento por contornos de grãos. 
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Figura 5.11: Gráfico de microdureza Vickers em função de d-1/2 para a liga Al 7050 processada por 1, 30 e 

100 rotações de HPT na temperatura ambiente: pontos de dados adicionais são incluídos para ligas 

semelhantes de Al-Zn-Mg-Cu processadas por HPT [14,15,27–34], ECAP [12,13,36] e FSP [22–26]. 

 

Foi demonstrado para uma liga de Al-5,7Zn-2,6Mg-1,5Cu processada por ECAP em diferentes 

temperaturas que um aumento na temperatura de processamento leva à formação de 

precipitados maiores, estruturas de grãos maiores e uma menor densidade de discordâncias [36]. 

Além disso, tamanhos de grãos e precipitados ainda maiores foram relatados para ligas de Al 

processadas por FSP mostrando temperaturas de pico mais altas [22,26]. Assim, a maior 

inclinação na primeira região da Figura 5.11 não reflete uma contribuição mais prevalente do 

endurecimento por contornos de grãos para essa faixa de tamanhos de grãos, mas aparece como 

uma consequência direta das maiores densidades de discordâncias e dos tamanhos de 

precipitados mais finos que decorrem das condições de processamento, que geram tamanhos de 

grãos mais finos. 

 

Embora o aumento da resistência se mantenha com a diminuição do tamanho dos grãos, os pontos 

de dados das ligas de Al com d < 1 μm estão mais dispersos e exibem uma menor inclinação. Foi 

demonstrado recentemente que o endurecimento por contornos de grãos em metais UFG é, 

geralmente, consistente com o mecanismo teórico desenvolvido para explicar o deslizamento de 

contornos de grãos (GBS) [80]. Esse mecanismo prevê uma relação quase linear entre a resistência 

e o inverso da raiz quadrada do tamanho do grão para metais de alta temperatura de fusão em 

concordância com a relação Hall-Petch mostrada na Equação 5.1. O mecanismo também prevê 

uma diminuição na inclinação na relação para pequenos tamanhos de grãos e isso se torna mais 

significativo em metais com temperatura de fusão moderada ou baixa, como o alumínio. Assim, a 
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menor inclinação na faixa de grãos ultrafinos na Figura 5.11 vai ao encontro, pelo menos 

qualitativamente, com as previsões do mecanismo de GBS. 

 

As estruturas de UFG foram obtidas, principalmente, por processamento por ECAP e HPT em 

temperatura ambiente e os pontos de dados correspondentes são coloridos de preto na Figura 

5.11. É evidente que as ligas de Al com maiores quantidades de Zn atingem tamanhos de grãos 

mais finos após o processamento por HPT. A inspeção cuidadosa dos dados revela também que os 

valores de dureza obtidos em estudos individuais através da aplicação de diferentes níveis de 

deformação tendem a aumentar com o aumento de d−1⁄2. No entanto, microestruturas de Al com 

tamanhos de grãos semelhantes podem, por vezes, apresentar diferentes níveis de endurecimento 

devido à ação de mecanismos de endurecimento adicionais. 

 

É interessante notar que uma liga de Al-6,1Zn-2,8Mg-1,0Cu solubilizada exibiu grãos com um 

tamanho médio de ~0,70 μm, imediatamente, após 10 voltas de HPT e atingiu uma dureza de ~228 

Hv [34]. Após envelhecimento natural por 20 dias, a dureza aumentou para ~285 Hv e a única 

grande mudança na microestrutura foi um aumento na fração de precipitados de MgZn2. 

Partículas nanométricas de MgZn2 também foram identificadas em uma liga de Al-5,9Zn-2,5Mg-

1,4Cu processada na temperatura ambiente, mas o mesmo metal processado por HPT a 473 K 

alcançou uma dureza menor e exibiu precipitados mais grosseiros [31,50]. As fases MgZn2 não 

foram detectadas nas ligas Al-5,7Zn-2,6Mg-1,5Cu e Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu após ECAP à 

temperatura ambiente [12,36], nas quais foram atingidos valores de dureza abaixo da linha de 

tendência da Figura 5.11. 

 

Com base nessa análise, conclui-se que a principal razão para a grande dispersão dos dados 

apontado na Figura 5.11 pode ser atribuído, diretamente, ao papel significativo desempenhado 

pelo endurecimento por precipitação na resistência mecânica desses metais. Ressalta-se que os 

dados correspondentes à liga Al 7050 processada neste estudo pertencem à parte superior da 

Figura 5.11 embora apenas alguns precipitados de MgZn2 fossem visíveis após HPT e os 

intermetálicos fragmentados fossem grandes demais para contribuir na resistência geral do 

material. Assim, a elevada dureza alcançada nos presentes experimentos é devida a um efeito 

combinado do endurecimento por contornos de grão e por aumento da densidade de 

discordâncias para a liga processada por 1 e 30 rotações. Além disso, esse efeito pode ser 

incrementado pelo efeito de arrasto de soluto decorrente da presença de segregação nos 

contornos de grãos no material submetido a 100 voltas de HPT, como também documentado para 

outras ligas de Al com adições de Cu e Mg [81,82]. 
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5.1.4.2 O desenvolvimento do endurecimento em dois estágios na liga Al-Zn-Mg-Cu processada 

por HPT 

 

Resta claro, a partir deste estudo, que o processamento de uma liga Al-Zn-Mg-Cu, por meio de um 

expressivo número de revoluções por HPT, promove o desenvolvimento de uma nova 

microestrutura de equilíbrio exibindo uma matriz uniforme de grãos nanoestruturados com uma 

alta razão de aspecto. Essa evolução microestrutural também se relaciona com aumento incomum 

nos valores de dureza, como é aparente após um maior número de voltas de HPT na Figura 5.2. 

 

Para melhor compreender a relação entre a resistência do material e a quantidade de deformação 

plástica imposta, os valores médios da microdureza Vickers registrados na mesma posição radial, 

R, para um determinado número de voltas, N, foram plotados na Figura 5.12 em relação às 

deformações equivalentes calculadas, εeq, impostas nos discos durante o processamento por HPT. 

Uma espessura representativa razoável, h, de 0,70 mm foi considerada nos cálculos utilizando a 

Equação 5.2 [83]: 

𝜀𝑒𝑞 =
2𝜋𝑅𝑁

√3ℎ
 Equação 5.2 

Pontos de dados adicionais também foram incluídos na Figura 5.12 para ligas de alumínio 

similares processadas por HPT [27–29,31–33]. 
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Figura 5.12: Gráfico de microdureza Vickers em função de deformação equivalente, εeq, para discos da liga 

Al 7050 submetidos a até 100 voltas de HPT: pontos de dados adicionais são incluídos para ligas de 

alumínio similares processadas por HPT [27–29,31–33]. 

 

Decorre da análise da Figura 5.12 que há um aumento acentuado da dureza Vickers com o 

aumento da deformação até εeq ≈ 30 para as ligas de Al-Zn-Mg-Cu processadas por HPT. Durante 

esse período, a deformação plástica leva ao aumento acentuado na densidade de discordâncias e 

a microestrutura grosseira do material é, gradualmente, fragmentada por meio da formação de 

células e subgrãos. No final do primeiro estágio de endurecimento, a microdureza atinge um platô 

que é uma condição de saturação aparente e, em seguida, permanece, aproximadamente, 

constante até εeq ≈ 300. Os valores de dureza alcançados ao longo dessa faixa de deformação são, 

razoavelmente, consistentes com os valores relatados em vários estudos anteriores, apesar das 

diferenças nas composições das ligas de alumínio e nas variações dos parâmetros de 

processamento de HPT, incluindo as velocidades de rotação e os tamanhos das amostras [27–

29,31–33]. O comportamento de endurecimento observado para a liga Al 7050 até essa fase do 

HPT corresponde ao modelo de endurecimento convencional, denominado endurecimento sem 

recuperação [60], visto estar compatível com os dados registados para muitos metais processados 

por diferentes técnicas de SPD [61]. 
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A densidade de discordâncias permanece essencialmente, constante nos níveis de deformação 

correspondentes a esse primeiro platô. Além disso, a microestrutura da liga Al-Zn-Mg-Cu consiste 

em grãos com tamanhos na faixa de submicrômetros com razão de aspecto de ~4. Nessa fase, o 

tamanho do grão é mantido, razoavelmente, constante através de processos dinâmicos de 

restauração envolvendo o movimento dos contornos de grãos para diminuir a energia livre de 

Gibbs do sistema. Em altas temperaturas, o mecanismo de restauração envolve recristalização 

dinâmica e é controlado por difusão [84]. No entanto, nas baixas temperaturas homólogas do 

presente estudo, o processo de restauração é conduzido, mecanicamente, de tal forma que as altas 

tensões externas e internas durante a deformação provocam uma migração de contornos de grãos 

induzida por deformação [54,73,85]. 

 

Excepcionalmente, observa-se a partir da Figura 5.12 que a dureza Vickers aumenta novamente a 

uma εeq ≈ 300 e, finalmente, atinge uma aparente segunda saturação a uma εeq ≥ 1000. Esse novo 

aumento de resistência mecânica é uma consequência direta do desenvolvimento de uma matriz 

homogênea de grãos altamente alongados com um tamanho médio de área ponderada de ~93 nm. 

Assim, esse comportamento demonstra que é possível alcançar uma curva de endurecimento de 

dois estágios no processamento por HPT, o que adiciona uma complexidade adicional às curvas 

de endurecimento convencionais de estágio único que são, amplamente, utilizadas e aceitas na 

literatura atual [60]. 

 

Na prática, essa complexa evolução da dureza envolvendo dois platôs de saturação separados e 

consecutivos é consistente com as observações do comportamento de endurecimento em 

sistemas de materiais, originalmente, imiscíveis [86] e em pós de Mg-Zn [87] submetidos a torção 

sob alta pressão. Por exemplo, para o sistema Cu-6%atAg [86] foi formada uma microestrutura 

ultrafina com aparente saturação no primeiro estágio de endurecimento por HPT e uma 

deformação adicional induziu uma dissolução da fase menor acompanhada de rápido 

endurecimento, de modo que, finalmente, a microdureza atingiu um segundo platô e o sistema, 

inicialmente, bifásico tornou-se uma microestrutura nanoestruturada monofásica. 

 

Analogamente, o mesmo fenômeno foi encontrado no sistema Al-Mg em que há um relato de 

supersaturação extrema de Mg em uma matriz de alumínio após o processamento de discos de 

uma liga de alumínio de pureza comercial (99,5%) e uma liga de magnésio ZK60 por até 100 voltas 

de HPT [88,89]. Nesse material, o disco processado por HPT exibiu uma distribuição uniforme de 

dureza com um valor médio de ~360 Hv e a microestrutura da liga sintetizada Al-Mg exibiu um 

tamanho médio de grão de ~40 nm. A consolidação a frio por meio do processamento por HPT 

também levou a valores de dureza, excepcionalmente, elevados de ~500 Hv num sistema híbrido 
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Al-Cu, mecanicamente, ligado [90] após 60 rotações por HPT. Portanto, é evidente que a obtenção 

de valores de dureza, extremamente, elevados e de estruturas de grãos nanométricas estão 

diretamente associados ao desenvolvimento de um novo estado metaestável supersaturado em 

sistemas híbridos através da imposição de deformações muito grandes no processamento por 

HPT. 

 

É interessante notar que um segundo estágio de endurecimento também foi encontrado em uma 

liga Al-5%Zr, processada por HPT a εeq ≥ 10000 [63], que continha partículas grosseiras de AlZr3 

antes do processamento. No entanto, as deformações muito grandes no processamento de HPT 

levaram à acomodação de maiores quantidades de Zr em solução sólida e geraram uma liga de Al-

Zr supersaturada com uma dureza, excepcionalmente, alta [63]. Da mesma forma, a liga Al 7050 

não deformada no presente estudo exibiu grande número de partículas de segunda fase e essas 

partículas foram fragmentadas e, principalmente. dissolvidas na matriz Al, após o processamento 

por HPT, até níveis de deformação correspondentes ao segundo platô de endurecimento. Conclui-

se, assim, que a ocorrência de um endurecimento de dois estágios em materiais processados por 

HPT depende da natureza da microestrutura antes da deformação, uma vez que o segundo estágio 

de endurecimento é, aparentemente, desencadeado pela dissolução de precipitados e pela 

obtenção de uma matriz supersaturada durante a deformação plástica severa. 

 

As imagens de MET na Figura 5.10 revelam que os contornos de grãos da liga Al 7050, processada 

por 100 revoluções, exibem um contraste escuro, característica da segregação de solutos nos 

contornos. Assim, alterações nos arranjos dos átomos que levam a estruturas mais compactas nas 

proximidades dos contornos de grãos reduzem suas energias interfaciais intrínsecas diminuindo 

a taxa de migração dos HAGBs. Isso explica a redução do tamanho do grão saturado e as altas 

razões de aspecto observadas no estágio final de deformação nesses experimentos. No entanto, 

mais estudos serão necessários para identificar a natureza precisa e as quantidades totais dos 

elementos segregados nos contornos de grãos. 

 

Em conclusão, portanto, os fenômenos incomuns de endurecimento em dois estágios, 

desenvolvidos na presente pesquisa e ilustrados na Figura 5.12, mostram um novo tipo de 

comportamento que contrasta com o endurecimento convencional de estágio único relatado em 

outras ligas [60]. Esse novo resultado pode ser ilustrado, esquematicamente, na Figura 5.13 que 

descreve a variação da dureza com a deformação equivalente e com as microestruturas típicas em 

uma liga de Al-Zn-Mg-Cu no estado não deformado e após processamento por HPT até 

deformações nas regiões do primeiro e segundo platôs. Resta claro, a partir da Figura 5.13, que a 

liga, inicialmente, exibe grãos grosseiros e uma distribuição profusa de partículas de segunda fase 
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finamente dispersas, mas no final do primeiro estágio de endurecimento o material exibe uma 

matriz homogênea de grãos, ligeiramente, alongados com a presença de poucos precipitados. A 

deformação adicional, em última análise, aumenta a dureza, levando a uma segunda condição de 

saturação aparente. Esse comportamento está associado ao desenvolvimento de microestruturas 

mais finas, com grãos com alta razão de aspecto e com evidências de alguma segregação de solutos 

nos contornos dos grãos. 

 

 

Figura 5.13: Ilustração esquemática do endurecimento em dois estágios e microestruturas típicas 

desenvolvidas em ligas de Al-Zn-Mg-Cu processadas por HPT na temperatura ambiente. 

 

5.1.5 RESUMO E CONCLUSÕES 
 

1- Uma liga de Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu com dispersão de partículas de segunda fase na matriz, 

um tamanho médio de grão de ~20 μm e uma densidade de discordâncias de ~3.1 × 1013 

m-2, foi processada por HPT na temperatura ambiente para produzir um tamanho de grão 

de ~93 nm após 100 revoluções. 

2- A dureza e a evolução microestrutural da liga apresentam dois estágios de endurecimento 

distintos. Primeiro, para deformações equivalentes, εeq, de até ~ 30, há um rápido aumento 

na microdureza e na densidade de discordâncias que atingem valores máximos de ~240 

Hv e ~5,8 × 1014 m-2, respectivamente. Nessa etapa, o endurecimento é atribuído ao 

acúmulo de discordâncias e seu rearranjo em subgrãos finos. 

3- No final do primeiro estágio de endurecimento, o escoamento plástico atinge uma 

condição de saturação aparente em que tanto a microdureza quanto a densidade de 

discordâncias permanecem inalteradas para deformações que variam de ~30 a 300. O 
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material processado por 30 voltas de HPT exibe uma matriz uniforme de grãos com uma 

razão de aspecto de ~4 e um tamanho médio de grãos de ~140 nm. 

4- Deformações adicionais até 100 revoluções levam ao início de um novo estágio de 

endurecimento, de modo que a liga processada por HPT atinja um segundo platô de dureza 

para εeq ≥ 1000 exibindo uma dureza máxima de ~290 Hv. Esse aumento acentuado na 

dureza é compatível com o endurecimento previsto por meio da relação Hall-Petch e 

ocorre devido ao desenvolvimento de uma matriz homogênea de grãos altamente 

alongados com alguma segregação de solutos nos contornos de grãos. 
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5.2 Evidência de amolecimento em uma liga solubilizada de Al-Zn-Mg-Cu após 

processamento por até 100 voltas de torção sob alta pressão 
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Resumo: Os experimentos foram conduzidos para avaliar o efeito do processamento por meio de 

torção sob alta pressão (HPT) na evolução microestrutural e as características de endurecimento 

em uma liga Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu solubilizada. Os resultados demonstram que o material exibe 

uma matriz, razoavelmente, equiaxial de grãos nanoestruturados com um tamanho médio de ~95 

nm após 1 volta de HPT. Isso ocorre, simultaneamente, com a precipitação dinâmica de partículas 

nanométricas e aumento na densidade de discordâncias para ~4 × 1014 m-2, de modo que a liga 

atinja uma microdureza de ~210 Hv nas bordas do disco. Há evidências de precipitação adicional 

na liga processada após 30 rotações, que também exibe estruturas de grãos menores e atinge uma 

dureza máxima de ~240 Hv. Deformações adicionais até 100 voltas levam ao amolecimento da 

matriz devido à redução na fração numérica de nanoprecipitados e à contribuição mais 

proeminente de recuperação dinâmica que atua para diminuir a densidade de discordâncias em 

comparação com a liga processada por 30 voltas de HPT. 

 

Palavras-chave: Liga de alumínio; Características de endurecimento; Torção sob alta pressão; 

Saturação microestrutural; Amolecimento. 

 

5.2.1 INTRODUÇÃO 
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O alumínio puro pode ser endurecido por meio da adição de elementos de liga, como o Mg, que 

reduz a sua energia de falha de empilhamento e atrasa a taxa de recuperação dinâmica [1]. Outros 

elementos, como Zn e Cu, também podem ser adicionados visando à formação de fases 

secundárias finas para permitir um aumento adicional de sua resistência mecânica por meio do 

endurecimento por precipitação [2, 3]. Técnicas de deformação plástica severa (SPD) também são 

aplicadas em ligas de Al para aumentar sua resistência mecânica por meio de um pronunciado 

refinamento de grãos até a faixa nanométrica, simultaneamente, com um aumento considerável 

na densidade de discordâncias armazenadas na microestrutura Al [4–6]. 

 

Dentre as várias técnicas de SPD, a torção sob alta pressão (HPT) tem atraído especial atenção nas 

últimas décadas devido a sua capacidade de alcançar deformações muito grandes à temperatura 

ambiente e, portanto, refinamento substancial de grãos no material processado [7]. Isso é possível 

devido à prevenção de fraturas nas amostras por meio da aplicação de elevadas tensões 

compressivas hidrostáticas, concomitantemente, com o esforço torcional [8–10]. No primeiro 

estágio do processamento de HPT [10–12], um disco é colocado dentro de uma depressão rasa 

localizada na superfície do cilindro inferior do equipamento de HPT e, em seguida, é comprimido 

até uma dada pressão nominal. Depois, um dos cilindros é rotacionado a velocidade constante 

para que o material seja deformado, severamente. 

 

Mais recentemente, o processamento de HPT tem sido utilizado para promover reações de estado 

sólido envolvendo a mistura de pós para produzir nanocompósitos [13–17] e a fabricação de ligas 

com níveis extremos de supersaturação em solução sólida [18, 19]. Esses fenômenos ocorrem 

após a aplicação de deformações muito grandes [20] e isso abriu novos horizontes para a 

fabricação de ligas metálicas com novas microestruturas de equilíbrio através de HPT. 

 

A temperatura [21–24], as condições do processamento por SPD [24–26] e os eventuais 

tratamentos térmicos realizados após a deformação plástica [26–30] afetam, significativamente, 

o processo de refinamento de grãos e o nível de resistência mecânica alcançado em ligas de Al-Zn-

Mg-Cu após a aplicação das técnicas de SPD. Transformações como a dissolução de fases 

secundárias [31], o agrupamento, segregação de solutos [22, 23, 32, 33] e a precipitação dinâmica 

[22, 23, 28, 34, 35] são, eventualmente, desencadeadas nessas ligas de Al durante o SPD. No 

entanto, embora tenha sido demonstrado que um endurecimento adicional pode ser alcançado 

pela aplicação de processamento de HPT após deformação por prensagem em canal angular 

(ECAP) [36–38], ainda permanece falta de compreensão sobre a maneira pela qual a 

microestrutura inicial, antes do processamento de HPT, pode influenciar a ocorrência dessas 
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reações de estado sólido e, em seguida, alterar a resistência mecânica alcançada pelo 

processamento de HPT.  

 

Assim, a presente pesquisa se iniciou com o objetivo de examinar o efeito do processamento de 

HPT por até 100 rotações sobre a evolução microestrutural e as características de endurecimento 

de uma liga de Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu, que foi submetida a tratamento de solubilização antes do 

processamento. 

 

5.2.2 MATERIAIS E MÉTODOS 
 

O material utilizado neste estudo foi uma liga Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu (em %peso), reconhecida 

comercialmente como liga Al AA7050. Esse material foi fabricado a partir de cavacos de usinagem 

da liga Al 7050, reciclados por meio da técnica de spray forming e subsequente extrusão a 623 K 

[2, 39]. Discos de ~10 mm de diâmetro e ~1 mm de espessura foram usinados a partir do material 

extrudado e, em seguida, foram submetidos a tratamento de solubilização a 743 K por 8 h e 

resfriados em água para evitar a formação de precipitados grosseiros superenvelhecidos de 

MgZn2 durante o resfriamento.  

 

Os discos solubilizados foram processados por HPT na temperatura ambiente utilizando cilindros 

com a configuração quase restrita (quasi-constrained anvils) [9, 11, 12]. Nesse procedimento, a 

amostra foi, primeiramente, inserida em uma cavidade superficial do cilindro inferior e, em 

seguida, comprimida até a pressão nominal de ~6,0 GPa [8, 10]. Posteriormente, o cilindro inferior 

foi rotacionado a ~1 rpm para um total de 1/8, 1, 5, 30, 50 e 100 voltas. 

 

As superfícies da amostra solubilizada e dos discos processados por HPT foram desbastados com 

papéis abrasivos e polidos com pasta diamantada de 9, 3 e 1 μm. Posteriormente, a distribuição 

da microdureza ao longo dos planos de seção média paralelos às superfícies superior e inferior de 

cada disco foi examinada usando um microdurômetro FM-700, equipado com um indentador 

Vickers, operando sob uma carga de 300 gf com um tempo de permanência de 10 s. A dureza foi 

registada na amostra de Al na condição solubilizada e após processamento por HPT, mediante 

mesmo procedimento referido anteriormente [40]. A microdureza Vickers em cada posição ao 

longo do diâmetro do disco foi calculada como a média das medidas registradas a partir de 4 

reentrâncias equidistantes separadas por 0,15 mm dos pontos selecionados.  

 

Os exames de difração de raios X (DRX) foram realizados usando um difratômetro PANalytical 

C'Pert Pro com radiação Co Kα1 (λ = 1,7890 Å). Os difratogramas foram adquiridos ao longo das 
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superfícies das amostras por meio de varreduras θ-2θ de 10 a 90° utilizando incrementos 

angulares e de tempo de 0,02°/passo e 3 s/passo, respectivamente. Os padrões de DRX foram 

utilizados para calcular a densidade de discordâncias (ρ) e o tamanho médio do cristalito com uso 

do software Convolutional Multiple Whole Profile (CMWP) [41] e com o perfil instrumental 

registrado usando hexaboreto de lantânio (LaB6) em pó. 

 

As microestruturas da liga solubilizada e o material processado por 1, 30 e 100 rotações de HPT 

foram analisados por microscopia eletrônica de varredura (MEV) utilizando elétrons 

retroespalhados (BSE). Conforme retratado na Figura 5.14 as imagens de elétrons secundários 

(SE) foram adquiridas ao longo dos planos de seção média de cada disco (plano Z) utilizando um 

MEV JEOL JSM-6360LV operado a 20 kV após o polimento final com sílica coloidal de 0,06 μm. A 

espectroscopia de raios X por dispersão de energia (EDS) foi utilizada para determinar o número 

de elementos na matriz Al e de partículas de segunda fase. 

 

 

Figura 5.14: Representação esquemática das posições de amostragem para as análises microestruturais 

realizados na amostra solubilizada e na liga Al processada por HPT 

 

As estruturas de grãos da liga Al 7050 submetidas a 1, 30 e 100 rotações de HPT na temperatura 

ambiente foram examinadas por meio de microscopia eletrônica de transmissão (MET) a partir 

do microscópio FEI Tecnai F20 operado a 200 kV. As lamelas de MET foram extraídas dos discos 

em posições localizadas ~3,5 mm dos centros do disco por meio de fresagem de feixe de íons 

focalizados usando um microscópio FEG FEI Quanta 3D. Todas as observações foram realizadas 

ao longo do plano θ, conforme ilustrado na Figura 5.14. Os tamanhos médios de grãos foram 

calculados usando o método de interceptação linear e tanto o tamanho médio quanto as 

distribuições gerais das partículas de segunda fase foram estimados a partir de >200 medições 

individuais em imagens de MET representativas usando o software ImageJ. 
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5.2.3 RESULTADOS EXPERIMENTAIS 

5.2.3.1 Distribuição de microdureza 

 

A Figura 5.15 exibe a distribuição da microdureza Vickers ao longo dos planos de seção média 

para a liga Al 7050 na condição solubilizada e após processamento por até 100 rotações de HPT 

em temperatura ambiente. Extrai-se da Figura 5.15 que a liga antes do processamento exibe uma 

distribuição uniforme de microdureza com valores dentro da faixa de ~150-160 Hv. Após 1/8 de 

volta, os valores de dureza aumentam e atingem ~170-175 Hv em raios >4 mm.  

 

 

Figura 5.15: Variação da microdureza Vickers registada na porção central da amostra com relação a 

distância dos centros dos discos de Al 7050 na condição solubilizada e após processamento por HPT. 

 

Deformações adicionais até uma volta promovem endurecimento adicional e durezas Vickers de 

~200 Hv são obtidas no disco de Al para distâncias do centro >2 mm, como observado em outras 

ligas de Al-Zn-Mg-Cu após o processamento de HPT em condições equivalentes [42, 43]. A 

microdureza Vickers continua a aumentar com o aumento do número de voltas e atinge valores 

de ~220-230 Hv para a liga de Al processada por 5 voltas de HPT. Isso mostra boa concordância 

com os valores relatados em estudos anteriores para ligas de Al com composições semelhantes 

após o processamento de HPT para 5-10 revoluções na temperatura ambiente [30, 42–44].  

 

Os valores parecem atingir um limite máximo após 30 voltas de HPT com durezas de ~240-250 

Hv perto das bordas do disco. Esses valores de dureza aumentam ligeiramente no centro do disco 

após 50 rotações, mas permanecem, essencialmente, inalterados nas posições radiais exteriores. 
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No entanto, o aumento do número de voltas de 50 para 100 leva ao amolecimento, como 

demonstrado por meio de uma diminuição na dureza Vickers na liga Al 7050. Após 100 revoluções 

de HPT, o material apresenta valores de microdureza que variam de ~210 a 230 Hv e distribuição 

mais assimétrica. 

 

5.2.3.2 Evolução das microcavidades e das partículas de segunda fase 

 

A Figura 5.16 mostra imagens representativas de BSE da microestrutura da liga Al-Zn-Mg-Cu no 

estado não deformado e após 1, 30 e 100 revoluções de HPT. É evidente na Figura 5.16 (a) que a 

liga solubilizada apresenta uma grande quantidade de pequenas microcavidades, o que é, 

particularmente, observável nas junções triplas e nos contornos dos grãos, como é típico para 

materiais fabricados por spray forming. O tamanho médio do grão no material não deformado foi 

estimado em ~25 μm usando o método de interceptação linear. Além disso, a existência de 

partículas de segunda fase é notada com um contraste brilhante que é dividido em dois grupos 

distintos com base em seu tamanho e composição, conforme indicado pelas setas. 

 

 

Figura 5.16: Imagens de BSE obtidas nas bordas dos discos da liga Al 7050 na (a) condição solubilizada e 

após (b) 1, (c) 30 e (d) 100 voltas de HPT na temperatura ambiente. 
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Nas imagens da Figura 5.16 (a), observam-se partículas grosseiras, identificadas por setas 

vermelhas, com tamanhos superiores a 5 μm. A composição média dessas estruturas foi estimada 

por meio de medidas de EDS de modo que a estequiometria observada se assemelha aos 

compostos intermetálicos Al2CuMg, de acordo com experimentos anteriores [2, 39]. Conforme 

observado na Figura 5.16 (a), há um segundo grupo de partículas homogeneamente distribuídas 

por toda a microestrutura, identificado pelas setas azuis. Essas partículas têm tamanhos na ordem 

submicrometrica e composição média próxima da fase η em ligas de alumínio da série 7xxx que 

são ricas em Mg e Zn (precipitados de MgZn2) [3]. A presença de precipitados de MgZn2 na de 

alumínio solubilizada pode decorrer de alguma precipitação residual após o resfriamento e da 

ocorrência de envelhecimento natural [45], uma vez que as análises não foram realizadas, 

imediatamente, após o tratamento térmico inicial.  

 

Após o processamento por HPT, as estruturas dos grãos são indistinguíveis por meio do MEV para 

as ampliações utilizadas na Figura 5.16. Nota-se, no entanto, que a aplicação de esforço torcional 

promoveu tanto o fechamento de cavidades quanto a fragmentação dos intermetálicos grosseiros 

Al2CuMg. O tamanho médio dessas partículas de segunda fase diminui com aumento do número 

de voltas, como já relatado em uma liga de Al semelhante após o SPD [34, 46]. Além disso, as 

partículas de MgZn2 não são visíveis nas imagens de BSE da liga Al 7050 processada por HPT, o 

que pode indicar redução dos seus tamanhos ou mesmo dissolução parcial desses precipitados na 

matriz de Al, como observado numa liga Al 7075 após o processamento de HPT a diferentes 

temperaturas [22, 23]. 

 

A Figura 5.17 (a) apresenta os difratogramas tanto da liga Al 7050 solubilizada quanto do material 

submetido a até 100 voltas de HPT na temperatura ambiente. As curvas da Figura 5.17 (a) indicam 

que as posições de pico dos planos do alumínio não são, significativamente, afetadas pelo 

processamento de HPT, no entanto, elas exibem alargamento acentuado após a deformação. A liga 

solubilizada apresenta picos para os planos (200), (111) e (222) da matriz de Al e há também um 

pico a 2θ ≈ 35° que indica a presença de Al2CuMg, de acordo com as medidas por EDS. Por outro 

lado, os picos associados à fase MgZn2 são, dificilmente, visíveis no metal não deformado, embora 

sejam vistos na Figura 5.16 (a). Após 1/8 de volta de HPT, o pico a 2θ ≈ 35° é diminuído e torna-

se indistinguível nos padrões de DRX correspondentes à liga submetida a mais deformação por 

HPT. O processamento também leva ao início de um pico associado aos planos Al (220) que 

aumenta de tamanho com o aumento do número de voltas. 
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Figura 5.17: (a) Padrões de difração de raios X e gráficos de (b) tamanho de cristalito e densidade de 

discordâncias em função do número de voltas para discos da liga Al 7050 solubilizada e submetidos a até 

100 voltas de processamento por HPT. 

 

5.2.3.3 Evolução da estrutura de grãos 

 

A Figura 5.17 (b) mostra a variação do tamanho médio do cristalito e da densidade de 

discordâncias em função do número de voltas (N) para a liga Al 7050 na condição solubilizada (N 

= 0) e após processamento por até 100 voltas de HPT. Depreende-se da Figura 5.17 (b) que o 

processamento por HPT conduz a rápida diminuição do tamanho do cristalito, ponderado por 

área, com número crescente de voltas até um total de 5 rotações. O tamanho do cristalito continua 

a diminuir, mas a uma taxa mais lenta e atinge um valor mínimo de ~28 nm após 30 voltas de HPT. 

Posteriormente, o tamanho do cristalito exibe tendência crescente com o aumento da deformação 

e atinge valor médio de ~50 nm na liga processada por 100 rotações. 

 

Os resultados na Figura 5.17 (b) revelam que há um aumento substancial na densidade de 

discordâncias após 5 voltas do processamento por HPT em comparação com o metal não 
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deformado. Há apenas um ligeiro incremento no valor de ρ após 30 voltas de HPT e o material 

atinge um limite máximo de ~5,8 × 1014 m-2. Deformações adicionais levam a redução considerável 

na densidade de discordâncias que diminui para ~4,4 × 1014 m-2 após 100 revoluções de HPT. 

 

A Figura 5.18 mostra imagens de MET das microestruturas de Al após processamento por meio 

de (a,b) 1, (c,d) 30 e (e,f) 100 voltas de HPT, juntamente, com os padrões de difração de elétrons 

(SAED) correspondentes às áreas analisadas na Figura 5.18 (a), (c) e (e). A partir da Figura 5.18 é 

aparente que o processamento por HPT promoveu o desenvolvimento de matrizes, 

razoavelmente, homogêneas de grãos nanoestruturados após 1, 30 e 100 revoluções. Os anéis bem 

definidos em todos os padrões SAED, que correspondem a planos cristalográficos em orientações 

distintas, demonstram de forma confiável a presença de cristais, altamente, desorientados que 

são, principalmente, separados por contornos de grãos de alto ângulo (HAGBs). Os valores do 

tamanho de grão ponderado por área, d, os eixos de grãos maiores e menores e as razões de 

aspecto da liga após 1, 30 e 100 voltas estão listados na Tabela 5.3.  

 

 

Figura 5.18: Padrões SAED e imagens de MET em diferentes ampliações mostrando detalhes das 

estruturas de grãos da liga Al 7050 solubilizada e processada por (a, b) 1, (c, d) 30 e (e, f) 100 voltas de 

HPT. As setas laranjas indicam a presença de aglomerados. 
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Tabela 5.3: Tamanho do grão, razão de aspecto e de valores médios dos eixos de grãos menores e maiores 

para a liga Al 7050 solubilizada e processada por de diferentes números de voltas de HPT. 

 

*Área-ponderada. 

 

Após uma volta de HPT, o material exibe grãos bastante equiaxiais, com tamanho médio de ~95 

nm, equivalentes aos tamanhos de grãos relatados em investigações anteriores em ligas de Al-Zn-

Mg-Cu após 1-2 voltas de HPT [38, 42]. Semelhante ao tamanho do cristalito, o tamanho do grão 

diminui e atinge um valor mínimo de ~86 nm na liga processada por 30 voltas. Posteriormente, 

com o aumento da deformação, o tamanho do grão aumenta de tal forma que atinge d ≈ 90 nm 

após 100 revoluções de HPT.  

 

As imagens de MET na Figura 5.18 também revelam a existência de precipitados nanométricos, 

uniformemente, dispersos por toda a matriz de Al. Por um lado, as fases mais escuras foram 

identificadas como precipitados MgZn2 e são abundantes no material processado por 1 e 30 voltas 

de HPT. Por outro lado, as partículas nanométricas tornam-se mais escassas no material 

processado por 100 rotações, como é evidente a partir das imagens de MET mostradas na Figura 

5.18 (e, f). Para fornecer inspeção mais detalhada dos tamanhos e das distribuições gerais dos 

nanoprecipitados, a Figura 5.19 mostra imagens de MET da microestrutura da liga Al 7050 

processada por HPT tiradas em maiores ampliações. 
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Figura 5.19: Imagens de MET em diferentes ampliações sobre detalhes das partículas de segunda fase e de 

contornos de grãos da liga Al 7050 solubilizada e processada por (a, b) 1, (c, d) 30 e (e, f) 100 voltas HPT. 

 

O exame da Figura 5.19 revela que os precipitados de MgZn2 têm uma forma esférica e, 

dependendo do seu tamanho, são incoerentes (partículas grandes –Figura 5.19 (b) ou coerente 

(ver Figura 5.19 (d)) com a matriz de Al circundante. Também é evidente na Figura 5.19 alguns 

grãos, aparentemente, exibem aglomerados mais escuros em seus interiores e contornos, 

particularmente na junção tripla, o que indica semelhança com os segregados de solutos 

desenvolvidos na liga Al 7075 durante o processamento por HPT em condições análogas [22, 23].  

 

Várias imagens de MET foram utilizadas para quantificar a quantidade de precipitados de MgZn2 

nanométricos após diferentes números de voltas de HPT utilizando o software ImageJ e os 

resultados desses cálculos estão representados naFigura 5.20. A fração de área dos precipitados 

de MgZn2 é de ~2,8 % após 1 volta de HPT na temperatura ambiente e aumenta para ~3,6 % com 

deformação adicional até 30 revoluções, tendência seguida pela fração numérica da mesma fase. 
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No entanto, há uma diminuição substancial no número e na fração de área desses precipitados 

nanométricos após 100 voltas de HPT, pois essas partículas, raramente, são vistas nas imagens de 

MET. As medidas também foram utilizadas para estimar os tamanhos das nanopartículas de 

MgZn2 e os diâmetros equivalentes dessas partículas submetidas a 1, 30 e 100 voltas de HPT são 

32,8 ± 0,3, 20,7 ± 0,2 e 22,0 ± 0,9 nm, respectivamente. Vale ressaltar que os tamanhos dos 

precipitados são compatíveis com os valores documentados na literatura para outras ligas de Al-

Zn-Mg-Cu processadas por HPT em condições semelhantes [22, 23]. 

 

 

Figura 5.20: Fração por área (lado esquerdo) e fração numérica (lado direito) de partículas de segunda 

fase para a liga Al 7050 processadas por meio de diferentes números de voltas de HPT na temperatura 

ambiente. 

 

5.2.4 DISCUSSÃO 

5.2.4.1 Resistência mecânica na liga Al-Zn-Mg-Cu processada por HPT 

 

Depreende-se, neste estudo, que o processamento da liga Al 7050 solubilizada e processada por 

HPT em temperatura ambiente envolve sequência complexa de transformações de estado sólido, 

incluindo refinamento severo de grãos, concomitantemente, com a fragmentação e a dissolução 

de partículas de segundas fases pré-existentes, bem como precipitação dinâmica de partículas 

nanométricas. Essa série de eventos durante o processamento por HPT leva ao endurecimento 

substancial na liga de Al em comparação com o metal em seu estado não deformado, atingindo 

uma dureza máxima de ~240 Hv após 30 rotações de HPT. Isso pode ser atribuído, 

principalmente, à obtenção de tamanhos de grãos de até ~86 nm e à densidade de discordâncias 
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de ~5,8 × 1014 m-2, mas também à contribuição do endurecimento de precipitação devido ao 

desenvolvimento de partículas de MgZn2 com tamanhos de dezenas de nanômetros.  

 

Os valores de microdureza Vickers e os tamanhos de grãos correspondentes obtidos em diferentes 

ligas de Al-Zn-Mg-Cu após HPT na temperatura ambiente estão resumidos naTabela 5.4, que 

também detalha a composição química e a história termomecânica de cada liga antes do 

processamento por HPT [22, 30, 36, 37, 42–44]. Em primeiro lugar, é importante notar que os 

valores relatados de tamanhos de grãos se originam de diferentes técnicas utilizadas para análises 

microestruturais, como microscopia de transmissão [30, 42, 44], difração de elétrons 

retroespalhados [36, 37, 43] e difração de Kikuchi em transmissão (TKD) [22]. No entanto, decorre 

desses dados que os resultados são, mutuamente, consistentes e tendem a apresentar tamanhos 

de grãos menores em amostras analisadas por MET, devido à dificuldade intrínseca de diferenciar 

contornos de grãos de baixo e de alto ângulo na aplicação do método de interceptação linear. 

 

Tabela 5.4: Valores de microdureza Vickers e tamanho de grão em ligas de Al-Zn-Mg-Cu após HPT. 

Composição da  
liga  
(%peso) 

Condição 
inicial 
 

Parâmetros de 
processo 

Dureza 
Vickers 
(Hv) 

Tamanho 
de grão 
(nm) 

Referências 

Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu 
(Al 7050) 

Solubilização a 743 K por 8 h 

6 GPa, 1 volta ~200 ~95 

Este estudo 6 GPa, 30 voltas ~240 ~86 

6 GPa, 100 voltas ~210 ~90 

Al-6,3Zn-2,4Mg–2,3Cu 
(Al 7150)  

Solubilização a 748 K  
por 45 min 

4 GPa, 1 volta ~210 ~150 (GHOSH; GAO; 
STARINK, 
2012b) 

6 GPa, 5 voltas ~230 ~120 

Al-6,1Zn-2,8Mg-1,0Cu 
(Al 7075) 

Solubilização a 748 K por 1 h  5 GPa, 10 voltas ~230 ~70 
(STOLYAROV et 
al., 1997b) 

Al-5,9Zn-2,5Mg-1,4Cu 
(Al 7075) 

Homogeneização a 753 K por 5 h 
+ tempera em água 

6 GPa, 2 voltasa ~260 ~140 
(ZHANG et al., 
2019b) 

6 GPa, 5 voltasa ~260 ~180 
6 GPa, 10 voltasa ~280 ~160 

Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu 
(Al 7075) 

T6b + envelhecimento a 553 K por 
5 h 

6 GPa, 5 voltas ~220 ~100-150 
(GARCÍA-
INFANTA et al., 
2009b) 

Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu 
(Al 7075) 

Recozimento a 753 K por 1h 6 GPa, 5 voltas ~220 ~250 

(SABBAGHIANR
AD; KAWASAKI; 
LANGDON, 
2012b) 

Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu 
(Al 7075) 

Recozimento a 753 K por 1h +  

ECAP: ϕ = 110°, 473 K, 4 passes 
6 GPa, 20 voltas ~250 ~310 

(SABBAGHIANRA
D; LANGDON, 
2014b) 

Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu 
(Al 7075) 

Recozimento a 753 K por 1h + 
ECAP: ϕ = 110°, 473 K, 8 passes 

6 GPa, 20 voltas ~265 ~200 
(SABBAGHIANRA
D; LANGDON, 
2015b) 

a Diâmetro do disco de 20 mm. 
b T6 refere-se ao aquecimento a 753-778 K por 10 min + têmpera em água + envelhecimento a 423 K por 16-24 h. 

 

Os resultados na Tabela 5.4 revelam que os tamanhos de grãos na faixa de ~70-280 nm são 

alcançados em ligas de Al-Zn-Mg-Cu com composições semelhantes após HPT em temperatura 

ambiente para diferentes números de voltas. Além disso, os valores de dureza registrados nas 

posições em que os tamanhos de grãos foram avaliados variam de ~200-280 Hv para as várias 
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condições de HPT relatadas naTabela 5.4. A maior dureza Vickers mostrada na Tabela 5.4 

corresponde aos valores relatados para a liga Al-5,9Zn-2,5Mg-1,4Cu processada por 2, 5 e 10 

rotações de HPT [22, 23], embora os tamanhos de grãos nessa liga sejam, relativamente, maiores 

em comparação com as outras ligas de Al dos resultados tabulados.  

 

Para compreender esse aparente paradoxo, deve-se ressaltar que as medidas de tamanho de grão 

nas referidas investigações [22, 23] foram realizadas por meio de mapas TKD, nas quais utilizado 

o conceito de diâmetro de círculo equivalente, procedimentos que comumente levam a 

estimativas maiores [47]. Assim, essa inconsistência pode estar, parcialmente, relacionada às 

diferentes técnicas utilizadas para calcular os tamanhos de grãos, mas também à ocorrência de 

segregação substancial nos contornos de grãos e de agrupamento de solutos com precipitação 

dinâmica de nanopartículas na liga Al-5,9Zn-2,5Mg-1,4Cu [22, 23]. Esses fenômenos também são 

observados na liga Al 7050, utilizada no presente estudo, no entanto, eles ocorrem em extensão 

muito menor, o que poderia estar relacionado a diferenças na composição química dessas ligas e 

ao aumento mais significativo da temperatura nos discos de Al 7075 que têm diâmetros maiores 

(~20 mm) e podem atingir ~160 °C após 10 voltas de HPT [12, 48, 49]. 

 

Os resultados resumidos na Tabela 5.4 também sugerem que a história termomecânica anterior 

ao processamento de HPT desempenha um papel importante nos níveis de endurecimento e de 

refinamento de grãos alcançados nas ligas de Al-Zn-Mg-Cu. Os discos de Al processados por uma 

combinação de processamento por ECAP e HPT [36, 37] apresentam maior dureza do que os 

valores encontrados na liga Al 7050 neste estudo. Eles também exibem uma distribuição mais 

uniforme de dureza em comparação com a liga Al 7050 após níveis comparáveis de deformação 

HPT na temperatura ambiente.  

 

Em última análise, deve-se destacar que não apenas o endurecimento por contornos de grãos [50, 

51], mas também a presença de precipitados nanométricos originados de precipitação dinâmica 

ou envelhecimento após o processamento de HPT parece desempenhar um papel importante na 

resistência mecânica alcançada das ligas de Al-Zn-Mg-Cu [29, 30, 52]. A liga Al-6,1Zn-2,8Mg-1,0Cu 

apresentou uma dureza média de ~230 Hv, imediatamente, após o processamento por 10 

rotações de HPT [30]. No entanto, após o envelhecimento natural na temperatura ambiente por 

20 dias, a dureza aumentou para ~285 Hv, condição semelhante relatada para uma liga de Al-

5,7Zn-1,9Mg-0,35Cu após o processamento por prensagem em canal angular seguida de 

envelhecimento natural por 7 dias [52]. Neste estudo, a dureza da liga Al 7050 caiu de ~240 para 

~210 Hv comparando os discos processados por até 30 e 100 voltas de HPT. O amolecimento do 
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metal ocorreu sem mudança significativa no tamanho médio dos grãos, mas com diminuição 

acentuada nas frações de nanoprecipitados, como mostra a Figura 5.20. 

 

5.2.4.2 Início do amolecimento da liga solubilizada Al-Zn-Mg-Cu processada por HPT 

 

O processamento da liga Al 7050 solubilizada e processada por 100 voltas de HPT na temperatura 

ambiente leva à formação de nova microestrutura de equilíbrio em comparação com outras ligas 

de Al-Zn-Mg-Cu, submetidas ao processamento por HPT até 5-20 rotações [22, 30, 36, 37, 42-44]. 

Para fornecer comparação abrangente dos níveis de endurecimento alcançados nessas ligas de Al, 

após o processamento de HPT e usando diferentes condições de processamento, os valores médios 

da dureza de Vickers registrados em posições radiais equivalentes, R, para um determinado 

número de voltas, N, foram plotados na Figura 5.21 em relação às deformações equivalentes, εeq, 

impostas durante o processamento. Pontos de dados adicionais também foram incluídos na Figura 

5.21 para ligas similares processadas por HPT [30, 36, 37, 42–44]. A espessura, h, de 0,70 mm foi 

admitida nos cálculos, aplicando-se a Equação 5.3 [53]: 

𝜀𝑒𝑞 =
2𝜋𝑅𝑁

√3ℎ
 Equação 5.3 

Isso é demonstrado na Figura 5.21 na qual se observa aumento linear na microdureza Vickers com 

relação a εeq (log εeq) até uma deformação equivalente de ~200, quando o endurecimento ocorre 

a uma taxa menor até a obtenção de valores máximos de ~250 Hv a εeq ≈ 600. A deformação 

adicional promove redução constante nos valores de dureza até ~210 Hv a εeq ≈ 3000. Nota-se 

também que os valores relatados na literatura correspondem as tendências obtidas neste estudo, 

embora tenham sido alcançados em ligas de Al com composições diferentes. 
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Figura 5.21: Gráfico da microdureza Vickers em função da deformação equivalente, εeq, para discos de Al-

Zn-Mg-Cu processados por até 100 voltas de HPT: pontos de dados adicionais são incluídos para ligas de 

Al semelhantes processadas por HPT [30, 36, 37, 42–44]. 

 

O início do amolecimento, após grandes deformações durante o processamento por SPD, tem sido 

relatado para diferentes materiais e procedimentos [40, 54–60] e sua origem é, comumente, 

atribuída a maior contribuição de recuperação dinâmica durante a deformação [54, 59, 61], ao 

papel dos contornos de grãos, atuando como aniquiladores de discordâncias [60], ou à ocorrência 

de deformação por deslizamento de contornos de grãos (GBS) [56, 58, 62–64]. Nos experimentos 

do presente estudo, não há mudança substancial nos tamanhos de grãos, quando comparado com 

o material processado através de 30 e 100 voltas de HPT. Assim, o amolecimento acentuado do 

fluxo parece estar relacionado à redução no número e na fração de área dos nanoprecipitados na 

liga Al 7050 após 100 revoluções.  

 

Deve notar-se que esse fenômeno não parece estar relacionado à coalescência de pequenos 

precipitados, tal como referenciado após o processamento por ECAP [46], uma vez que a dimensão 

média das nanopartículas remanescentes permanece, praticamente, inalterada. Portanto, o 

amolecimento do material pode ter se originado da dissolução de nanopartículas na matriz de Al, 

o que leva ao aumento no caminho livre médio de discordâncias dentro dos grãos 

nanoestruturados.  

 



121 
 

 

Estudos têm mostrado que a dissolução de fases secundárias leva ao agrupamento de solutos e à 

segregação nos contornos de grãos [32, 65]. Nesse caso, há um aumento na resistência mecânica 

em ligas de Al devido à redução na mobilidade dos contornos de grão, dependendo da natureza e 

da quantidade de segregação de solutos [33, 66–69], o que, consequentemente, permite a 

obtenção de tamanhos de grãos menores em estado estacionário [32, 33]. No entanto, nos atuais 

experimentos, por um lado, a segregação de solutos nos contornos de grão não parece 

desempenhar um papel importante durante a deformação por HPT, pois apenas alguns contornos 

têm um contraste escuro distinto, apesar de o fenômeno da segregação ensejar sua maior 

incidência. Por outro lado, como o processamento por HPT leva à distribuição uniforme de 

partículas de MgZn2 nanométricas, especialmente, no interior dos grãos recém-formados, é 

provável que sua dissolução tenha ocorrido de forma homogênea em toda a microestrutura da 

matriz de Al e não tenha apresentado uma forte preferência pelos contornos de grãos. Isso pode 

explicar o amolecimento do material observado na liga Al 7050, inicialmente, solubilizada e 

processada por HPT de 30 a 100 rotações em temperatura ambiente. 

 

Para resumir os resultados atuais, a Figura 5.22 fornece uma representação esquemática das 

estruturas de grãos e de partículas de segunda fase na liga Al-Zn-Mg-Cu solubilizada em diferentes 

estágios de processamento por meio da técnica de HPT em temperatura ambiente. Verifica-se 

nesta ilustração esquemática que a microestrutura inicial tem grãos relativamente grandes, 

juntamente com compostos intermetálicos grosseiros e algumas partículas de MgZn2 antes do 

processamento de HPT. A aplicação de esforço torcional promove o refinamento de grãos, a 

fragmentação e a dissolução de intermetálicos, seguida de precipitação de nanopartículas 

representadas pelos círculos alaranjados. Isso leva ao endurecimento acentuado com aumento da 

deformação até a obtenção de limites superiores devido à combinação de discordâncias, de 

contornos de grãos e de endurecimento por precipitação.  
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Figura 5.22: Ilustração esquemática do amolecimento e microestruturas típicas desenvolvidas em ligas de 

Al-Zn-Mg-Cu solubilizadas e processadas por HPT na temperatura ambiente. 

 

A deformação adicional promove uma dissolução de nanopartículas e, simultaneamente, 

amolecimento do material, que, provavelmente, está associado ao aumento na solubilidade na 

matriz de Al em razão do aumento da temperatura de processamento que pode atingir ~70 ° C 

após 30 voltas de HPT [12, 48, 49]. Além disso, o aumento da temperatura de processamento após 

suficiente deformação também pode aumentar a contribuição de mecanismos termicamente 

assistidos, como a escalada e o deslizamento cruzado de discordâncias, o que facilita a aniquilação 

de defeitos e reduz a resistência do material [23, 59, 70]. Isso é consistente com a redução 

substancial na densidade de discordâncias na liga Al 7050 ao aumentar o número de rotações de 

30 para 100 voltas de HPT, como mostrado na Figura 5.17 (b). 

 

5.2.5 RESUMO E CONCLUSÕES 
 

Uma liga Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu solubilizada, com um tamanho de grão inicial de ~25 μm foi 

processada por HPT em temperatura ambiente para produzir grãos com um tamanho médio de 

~86 nm e uma distribuição homogênea de partículas nanométricas com diâmetros de ~20 nm 

após 30 voltas. 

 

1- Após uma volta de HPT, a microestrutura da liga apresentou grãos bastante equiaxiais, 

com tamanho médio de ~95 nm e densidade de discordâncias, ρ, de ~4 × 1014 m-2. Há 

evidências de precipitação dinâmica com a formação de partículas de dezenas de 

nanômetros de tamanho. Isso é consistente com o rápido aumento da dureza Vickers em 

V
ic

k
e
rs

 m
ic

ro
h
a
rd

n
e
s
s
 (

H
v
)

‘

Intermetallics

Fine precipitates, mainly MgZn2

Segregation in GB

Strain softening in HPT-processed Al-Zn-Mg-Cu alloys



123 
 

 

comparação com o metal não deformado que atinge ~210 Hv na borda do disco 

processado por HPT. 

2- Deformação adicional de até 30 rotações de HPT leva à precipitação adicional de partículas 

de segunda fase e ao refinamento de grãos até ~86 nm. Isso ocorre, concomitantemente, 

com a obtenção de valores máximos de densidade de discordâncias e de microdureza que 

atingem ~6 × 1014 m-2 e 240 Hv, respectivamente. 

3- Após 100 revoluções, a liga de Al 7050 exibe, essencialmente, o mesmo nível de 

refinamento de grãos, mas apresenta quantidades menores de nanoprecipitados e 

redução de ρ para ~4 × 1014 m-2. Isso leva à redução na dureza Vickers para ~210 Hv 

devido à dissolução de fases secundárias e a maior contribuição de recuperação dinâmica. 
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6. CAPÍTULO 6 – CONSIDERAÇÕES FINAIS 

 

6.1 Conclusões gerais  

 
O processamento de uma liga de alumínio com alta concentração de elementos de liga (Al-5,7Zn-

1,8Mg-2,1Cu) por torção sob alta pressão (HPT) foi capaz de transformar a microestrutura inicial 

do material, antes na escala micrométrica (~25 μm), em uma estrutura de grãos ultrafinos, na 

escala nanométrica, com tamanhos de grão entre ~86-93 nm para as diferentes condições iniciais. 

Esses resultados acarretaram num significativo aumento de resistência mecânica da liga, 

obedecendo a relação de Hall-Petch. Inicialmente, o material sem processamento apresentava 

valores de dureza entre ~120-150 Hv. O material que apresentava partículas de segunda fase 

antes do processamento por HPT, apresentou excelente níveis de resistência mecânica (~290 Hv) 

quando comparado com o material solubilizado antes do HPT, no qual a dureza atingiu um limite 

máximo de 250 Hv. Esse valor máximo de dureza alcançado na liga extrudada está acima dos 

valores, normalmente, encontrados para ligas similares processadas por HPT e acima também de 

outros processamentos como ECAP e FSP. 

 

Além do incremento alcançado nos valores de dureza, também foi observada nesta pesquisa que 

a condição microestrutural inicial do material impacta diretamente na microestrutura da liga 

durante e após o processamento por deformação plástica severa. O material na condição 

extrudada, que apresentava partículas de segunda fase distribuídas ao longo da matriz sofreu 

alterações significativas durante o processamento por HPT, sendo observados fenômenos como 

fragmentação dos intermetálicos Al2CuMg e dissolução dos precipitados de MgZn2. Ademais, com 

a aplicação de deformações da ordem de εeq > 1000 foi observada segregação de átomos de soluto 

nos contornos de grão e de precipitação dinâmica, fenômenos que contribuíram para formação de 

grãos ultrafinos com alta razão de aspecto (grãos alongados) e para formação de um novo estado 

de equilíbrio. Por um lado, pode-se concluir que essa condição inicial seguida pela rota de 

processamento utilizada permite a fabricação de ligas de alumínio nanoestruturadas com alta 

resistência mecânica e potencial aumento de estabilidade microestrutural devido à segregação de 

átomos de soluto nos contornos de grão.  

 

Por outro lado, as amostras que foram previamente solubilizadas, antes da aplicação do 

processamento por HPT, apresentaram comportamento diverso. Inicialmente, observou-se um 

refino significativo do grão acompanhado de uma forte precipitação até ~30 voltas. Mais adiante, 

para deformações superiores e equivalentes a ~50-100 voltas, os precipitados, anteriormente, 

formados dissolveram na matrix, gerando assim uma solução sólida supersaturada. Além disso, 
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com o aumento da temperatura e a dissolução dessas nanopartículas, houve uma 

predominância de fenômenos de recuperação e a liga apresentou uma diminuição nos valores 

da dureza. 

 

6.2 Contribuições originais  

 

A partir de amostras de uma liga de alumínio Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu (7050) com grande incidência 

de partículas de segunda fase antes do processamento por HPT com deformação efetiva (𝜀𝑒𝑞) 

atingindo valores 𝜀𝑒𝑞 > 1000, foi possível atingir um novo patamar de equilíbrio microestrutural e 

mecânico, não encontrado anteriormente na literatura. Apesar de ser possível encontrar 

pesquisas nas quais os valores de resistências mecânica sejam superiores em tamanhos de grãos 

menores aos que foram obtidos nesse estudo, não foram encontrados trabalhos que indicassem 

uma evolução da dureza vs deformação equivalente em dois estágios, conforme detectado e 

discutido no presente trabalho. 

 

De maneira similar, as condições obtidas na amostra extrudada sobre o tamanho de grão 

nanométrico e com alta razão de aspecto, devido a possível segregação de átomos de soluto nos 

contornos de grão após 100 rotações, apenas haviam sido mencionadas na literatura em ligas de 

tântalo (Ta). Com efeito, não foram encontrados trabalhos com essas características 

microestruturas para ligas de alumínio após processamento por SPD. 

 

Com relação às amostras solubilizadas antes do processamento por HPT após grandes 

deformações (𝜀𝑒𝑞 > 1000), destaca-se a ocorrência inédita da diminuição de dureza para ligas da 

série 7xxx processadas por HPT. Apesar da literatura apresentar diversos trabalhos sobre a 

diminuição da dureza para diferentes ligas e para processamento por SPD, esse fenômeno torna-

se incomum em ligas quimicamente mais complexas como a liga Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu. Isso 

porque o amolecimento se apresenta mais corriqueiro em ligas primárias, como alumínio, 

comercialmente, puro e em algumas ligas binárias, nas quais fenômenos de recuperação se tornam 

predominantes com o aumento da deformação plástica. 

 

6.3 Produção acadêmica relacionada  

 
6.3.1 ARTIGOS SUBMETIDOS 
 

1) Santos, I. C.; Mazzer, E. M.; Figueiredo, R. B.; Langdon, T. G.; Pereira, P. H. R. Evidence for 

two-stage hardening in an Al-Zn-Mg-Cu alloy processed by high-pressure torsion. Artigo 

submetido para publicação no periódico Journal of Alloys and Compounds.  
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2) Santos, I. C.; Mazzer, E. M.; Cetlin, P. R. Figueiredo, R. B.; Langdon, T. G.; Pereira, P. H. R. 

Evidence of strain softening in a solution treated Al-Zn-Mg-Cu alloy after processing by up 

to 100 turns in high-pressure torsion. Artigo submetido para publicação no periódico 
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6.4 Sugestões para trabalhos futuros 

 

✓ Caracterizar quimicamente os átomos segregados em uma liga 7050 processada por HPT 

a temperatura ambiente com presença de partículas de segunda fase antes da deformação; 

 

✓ Estudar a influência de partículas de segunda fase antes do processamento por HPT em 

ligas de alumínio de diferentes séries (2xxx, 5xxx e 6xxx, por exemplo);  

 

✓ Aplicar altas deformações (ε > 1000) em outras ligas de alumínio para avaliar se o modelo 

da dupla curva de endurecimento também é observado;  

 

✓ Estudar a influência de partículas de segunda fase antes do processamento por HPT em 

diferentes temperaturas a quente de processamento; 

 

✓ Avaliar a estabilidade térmica da liga 7050 processada por HPT a temperatura ambiente 

com presença de partículas de segunda fase antes da deformação. 

 


